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航空機エンジンや発電用ガスター ビンに代表 されるガスター ビン機関は,運用 コ
ス ト削減や耐環境性などのテーマを中心に研究開発が進め られている.燃 焼効率
向上には,燃焼温度の高温化が有効であ り,コス ト・環境性に対 して優位である.
そこで,高温の使用環境に耐え うる材料が要求 される.超 合金は,高温における良
好な強度,耐酸化性,耐腐食性を有するため,ガスター ビン部材の主要合金の1っ と
なってお り,実績 と信頼を得ている.な かでも,析出強化型Ni基 超合金のInconel
718(IN718)は,溶接割れなどが問題 とされるNi基 超合金の中でも溶接性が良 く,
デ ィス クや シャフ ト材料 として多用 され てい る.B777機に搭載 され てい る
pw4000エンジンでは,使用Ni合金の約6割 を占める主要材料であるが,部品の加工
において,熱伝導率が鋼の約1/4と低 く,加工中のひずみ硬化により難削材 として知
られ,工具寿命の低下や工賃の高コス ト化が問題 となっている.そ こで注 目されて
いる技術が積層造形技術である.積 層造形技術は,従来の削 り出す加工に対 して,
付け加えることに特徴がある.CADで作製 した部品形状をそのまま造形でき,従来
の手法では製作不可能な中空形状や複雑形状が製作可能である.ま た,ニアネ ット
シェイプによる歩留ま りの向上,試作段階の金型を必要とせず設計開発から製品化
するまでの リー ドタイムを削減できるなど多 くの利点が見込まれ,部品の軽量化や
サービスタイムの向上,コス トの削減な どが期待 されている.金 属を対象にした積
層造形方法には,大きく2つの方法が知られてお り,粉末床溶融結合法と指向エネル
ギー堆積法である.特 に,粉末床溶融結合法はオーバーハング形状に関して指向エ
ネルギー堆積法よりも優位であ り,中でも熱源に レーザー ビームを使用する選択的
レーザー溶融法は電子 ビームに比べて表面粗 さが良 く,使用可能な合金の種類が多
いため注 目されている.し か し,積層造形 されたNi基超合金IN718は組織の異方性
を有することや局所的な入熱および冷却により導入 される高い残留応力で部品形
状が変形するなどの問題がある.部 品を造形するにあたり,レーザー出力や走査速
度,ハッチ間隔,1層の積層厚さなど多くのパラメータが存在 し,これ らの違いによ
って微視組織や残留応力,機械的特性が異なる.重 要なパラメータの1つ に,レー ザ
ー走査方法 があ り,残留応力 の低減や密度の向上などに影響す るとされているが,
レーザー走査方法が組織や強度に与える影響にっいて注 目した報告は少ない.そ
こで本研究では,2種類のレーザー走査方法で製作されたNi基超合金IN718を用い,
組織 と強度について従来材である溶解鍛造IN718と比較,検討することを目的とし
た.
本稿は6章 構成である.
第1章 は緒言とし,研究背景および本研究の目的を記 した.
第2章 は研究に関する基本事項の解説 とし,本研究で用いたrN718合金の化学
組成や主な析出相 と熱処理,積層造形技術の基本事項について記 した.
第3章 では実験方法を記 した.本 研究で用いた合金の詳細,積層造形試料の作
製条件,強度試験および組織観察に供する試料の作製方法,引張およびクリープ試
験,組織観察に用いた各種顕微鏡,解析方法について記 した.
第4章 は実験結果である.ま ず,積層造形によって作製 したIN718合金の熱処
理を施 さない積層まま材,標準熱処理を施 した標準熱処理材,溶体化処理を行なわ
ず時効処理のみを行った直接時効材を用意 した.そ れぞれべ一スプ レー トに対 し
て垂直な面,水平な面について顕微鏡を用いて組織観察を行った.そ の結果,光学
顕微鏡観察では,レーザー走査方法に関わらず どちらの面においても積層まま材
ではデン ドライ ト組織が観察された.走 査型電子顕微鏡観察から,垂直面では熱
履歴の影響を受けて形成 されたと考えられる柱状結晶がみ られた.特 にレーザー
走査方向が各層90。変化する材料では,一定間隔でビーム方向に平行 に伸長 した
[001]方位を有する結晶粒が観察 された.透 過型電子顕微鏡組織観察では,0.2μm
ほどの微細なNbお よびMoが 濃化 した析出物が存在 していた.引 張試験では室
温において各試料とも垂直材,水平材で顕著な差は見 られなかったが,650。Cにお
ける高温試験では,熱処理を施 した水平材の延性低下が顕著であり,異方性が見ら
れた.ク リープ試験では,積層材は熱処理の有無に関わ らず溶解鍛造材 よりも低
いクリープ延性 ・寿命 となった.標 準熱処理を施 した材料はクリープ特性が,積
層まま材よりも劣った.
第5章 は,レーザー走査方法に主眼を置き,第4章で行った組織観察および強度
試験結果に対す る考察を行った.レ ーザー走査方法による熱履歴の違いによって
影響 される組織変化,ならびに引張 ・クリープ特性への影響を考察 した.
第6章 は結言とし,本研究で得 られた結果および知見をまとめた.さ らに本稿
を作成するにあたって用いた参考文献,謝辞を記 した.
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第1章
1.1研究背景及び 目的
本稿で使用するNi基合金のInconel718(rN718)は,溶接割れなどが問題 とさ
れるNi基 耐熱合金の中でも溶接性が良く,ガスター ビンのデ ィスクやシャフ ト
の材料 として使用 されている[1].B777機に搭載 されているPW4000エンジンで
は,使用Ni合金の約6割 を占める主要材料 となっている[2].しか し,熱伝導率が
鋼 の約1/4と低 く,加工中のひずみ硬化により,難削材 として知 られている[3].
そこで注 目されている技術 の一つが積層造形技術(additivemanufacturing)で
ある.積 層造形技術は,従来の削 り出す(substructive)加工に対 して,付け加 え
る(additive)ことに特徴がある.CADで作製 した部品形状をそのまま造形でき,
従来の手法では製作不可能な中空形状や複雑形状が製作可能で,ニアネ ッ トシェ
イプによる歩留ま りの向上,試作段階で金型を必要とせず設計開発か ら製品化す
るまでの リー ドタイムを削減できるな ど多 くの利点が見込まれ,部品の軽量化や
サー ビスタイムの向上,コス トの削減などが期待 されている[4,5,6].金属を対
象に した積層造形方法には,大きく分けて二つの方法がよく知 られてお り,粉末
床 溶 融 結合 法(powderbedfUsion)と指 向エ ネル ギー 堆積 法(directmetal
deposition)である.特 に,粉末床溶融結合法はオーバーハング形状に関 して直
接金属溶融法 よりも優位であ り,中でも熱源 にレーザー ビームを使用する選択的
レーザー溶融法(Selectivelasermelting)は電子 ビームに比べて表面粗 さが良 く,
使用できる合金の種類が多いため注 目されている[7].
しか し,積層造形 されたNi合 金は組織の異方性を有することや局所的な入熱
と冷却 を繰 り返すので,高い残留応力による部品形状の変形 などの問題がある.
部品を造形す るにあた り,レー ザー 出力や 走査 速度,ハ ッチ間隔,1層の積層厚 さ
など多 くのパラメータが存在 し,これ らの違いによって微視組織や残留応力,機
械 的特性が異なることが報告 されている[8,9].重要なパ ラメータの一つ に,レ
ーザー走査方法(scanstrategy)があ り,残留応力の低減や密度の向上などに影
響するとされているが[10],レーザー走査方法が組織や強度 に与える影響 につい
て注 目した報告は少ない.そ こで本研究では,2種類の レーザー走査方法で製作
されたNi基超合金であるIN718を用いて,組織 と強度に与える影響を調査 した.
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第2章
2.11nconel718(IN718)
Inconel合金 はSpecialMetalsCorporation社の 商標 で あ る.600番台 は 固溶 強 化
型 合 金,700番台 は析 出強 化 型 合 金 で あ り,Inconel718も析 出 強化 型 の1つ で あ る
[1].Table2.1に化 学 成 分 規 格 を示 す[11].Incone1718は一250-700。Cまで の 広 範 囲
で優 れ た機 械 特性 を示 し,析出 強化 型 合 金 の 中で は耐 溶 接 割 れ 性 が優 れ た材 料 で
あ り,溶接 分 野 で は基 幹 材 料 とな って い る.高 温 で は500-700。Cの範 囲 で使 用 さ
れ,時 効 状 態 で一1120Cまで非 磁 性 で あ るた め近 年 は極 低 温 の 超 電 導 装 置 用 材 料 と
して も用 い られ る.航 空機 ガ ス ター ビン のPW4000(Pratt&Whitney社製)で は,
39%をNi基 超 合 金 が 占め そ の うち の57%がInconel718であ る[12].ター ビンデ
ィス クや ロー タ シ ャ フ ト,ケー シ ン グ な どに使 用 され る.そ の他 に も,天 然 ガ ス
プ ラ ン トや 産 業機 器,自 動 車 の分 野 に 耐熱 ボ ル トや ば ね材,バ ル ブ材 と して使 用
され て い る.
溶体化熱処理は析出相 を固溶 させ る目的で,900-1000。Cの温度域か ら急冷 さ
せ る熱処理であ り,析出強化型のNi基超合金では,時効処理に先駆けて行われる.
所定の温度に加熱 して一定時間保持す る時効処理で強化相である γ'相及び γ"相
を析出させ るが,その他の相 も析出するため(Table2.2[13],2.3[14-22]),加熱温
度及び時間によって合金 の機械的性質が変化す るので熱処理条件管理が重要 と
なる.
これ らの相 は金属間化合物(intermetalliccompound)である.金 属問化合物
は異種の金属元素が規則正 しく配列 して結晶構造 をとって混合 しているもので,
合金が一般 にランダムに混合 しているの と区別す る.規 則配列 した結晶構造の
金属間化合物は,温度上昇に伴い塑 性流動応力(flowstress)が急激に増加する.
一般に金属間化合物の多結晶体は引張 りに弱 く,圧縮に強い.Ni3Al,NiAlは在来
の耐熱合金に比べ耐 クリープ性が小 さいが,Hf,Zr添加で改善可能である.ま た,
すべ り系の数が少なく交差すべ り(crossslip)を起こしにくいことか ら,疲労ク
ラック核の生成の確率が小 さく,高サイクル疲労に強い とされる.
rN718にお け る熱処理 はFig.2.1に示 す よ うにAMS(aerospacematerial
speci丘cation)規格において2種 類存在する.図 中の(A)は 標準的な熱処理で,
高温での高ク リープ特性が得 られ,常温においても優れた引張特性,疲労特性が
得 られる.(B)の 熱処理では(A)に 比べ固溶化熱処理,時効処理 のいずれ も
温度がやや高 く,高温でのクリープ特性は低 くなるが靱性が改善 され るため低温
での使用部材 に有効である.本 研究では(A)の 熱処理規格ASM5662を用いた.
なお,固溶化熱処理は982。Cである.
IN718の添加元素の主な役割を記載す る.γ'相強化元素であるAlとTiはクリ
ープラプチャー強度を高めるが,Tiが多い と熱間鍛造性 に悪影響を与 える.Al
2
は耐酸化性 を良くするが,高温割れに敏感 となる.Crは固溶強化 と耐酸化性の
向上に寄与するが,含有量が多いと高温加工性が悪 くなる.Ni合金の鋳造材で
は,Cr添加量を抑 えてMoやWな どの固溶体強化元素を増やす傾 向にある.し
か し多量に添加すると η相や σ相などの脆化相 を形成する.Coは γ'相のNi固
溶体に対する溶解度を増加 させ,高温延性や溶接性 を改善する.Nb,Ta,VはMC
カーバイ ドを形成する.γ'相のAlに置換 して γ'相を強化する.B,Zrは微量添
加 され,結晶粒界に偏析す る粒界強化元素 として働 き,クリープ特性 を向上 させ
る.多 量に添加するとM3B2もしくはM4B3などのホウ化物を作 り局部溶解によ
る高温割れの原因になるとされる.ZrはNiと低融点の共晶を生成 して高温割れ
を起こす ことがある[23].
Ni基超合金の溶接に関して,ひずみ時効割れが問題 となることがある.多 く
は溶融境界であるHAZ部 で起 こるが多層溶接の再加熱ではその可能性は小 さい.
また,IN718の主要強化相であるγ"相は,一般的なNi合金の強化相である γ'相よ
りも析 出速度が遅い.ひ ずみ時効割れは局所的なひずみ と時効によって誘発 さ
れ るため,γ'相の主要元素であるAl,Ti量が少ないIN718はひずみ時効割れは少
なく(Fig.2.2[24]),これがNi基 超合金の中でも溶接性が良い と呼ばれる所以
である.本 研究で使用 したIN718バルク材 に割れは生 じてお らずFig.2.3のNot
craked範囲にあったことが考えられる[25].
718合金は先述の通 りディスク材などに使用 され,優れた強度特性 を有 してい
るが,鋳造時に凝固中に発生する溶融密度差(△ρ)が負側 に大きく(NbやMo),
沈殿型の重力偏析が問題 となる(浮 上型はAl,Tiなど)[26].積層造形では,重
力偏析が起こる前に凝固が進むため,有意であると考え られ る.
Table2.1ChemicalcompositionofIncone1718(Wt.%).[11]
Ni CrFe
17.00-
21.00Bal.
Nb,TaMoTi
4.75-2.80-0.65-
5.503.301.15
Al Co
50.00-
55.00
0.20-
0.80 ≦1.00
C Mn si P S B Cu
≦0.08 ≦0.35 <0.35<0.015<0.015<0.006<0.30
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Table2.2ChemicalcompositionsofeachphaseinrN718.[13]
PhaseS㎞睡c㈱
A烈a嚢ys垂s,at.%
Nb Al τi Fe Cr Mo S垂
γ A垂 嚢.97 0.74 052 23.8 22.0 2.41 0.64
γ L韮2 置③.2 8.00 9.40 2.15 050 0,490 0.35
y' DO22 25.塞 0.44 4.920.86 0.76 LO5 0.0震
δ DOa 20.4 0.803.005.30 3.40 2.20 0.聾0
Laves C雇4 嚢8.8 0.100.60 15.0 15.3 】0.2 450
MC8 B肇 14.6 0.】0 80.0 0.90 L90 050 L90
蔀M3yco漁in面抽og瓠,a嚢goah韮ghniobiumfbrmhasbeenidentifiedwith84a愈.%Nb,7at.%Tl
andsma1嚢㎝ou燃sofFe,Ni節dα.
Table2.3ParametersofeachphasesinM718.[14-22]
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2.1.1γ'木目
一 般 的 な析 出 強 化型Ni基 超 合 金 の強 化 相 は γ'相(Ni3(Al,Ti))であ り,結
晶 構 造 はFig.2.1.1.1に示 す よ うなfcc(face-centeredcubic)型のL12構造 を取 る.
γ'相は γ母 相 内 に析 出す る こ とで,γ'粒子 の界 面 が転 位 運 動 の 妨 げ とな る.さ ら
に こ の機 構 は γ'粒子 サ イ ズ に よ って よ り効 果 的 にす る こ とが で き,Ni基 超 合 金
で は10-50㎜ が最 適 な サ イ ズ とな る[27].また,γ'相をせ ん断 す る際 に,超 格 子
転位 対 に よ りAPB(AntiPhaseBoundary)を形 成 してす べ り面 が 変 わ り,転位 が
固着 され る.そ の た め温 度 が 上昇 す る につ れ て,強度 が増 加 す る とい う逆 温 度 依
存性 の性 質 を持 つ.さ らに γ'相は デ ィス ク状(ア ス ペ ク ト比 は5-6)に 析 出 し
[28],γ母 相 に対 して 整 合 析 出す る.
ONi
●Al
Fig2.1.1.1UnitcelloftheL12structure(γ'phase-Ni3Al)openandfilledcircles
renresentnickelandaluminumatomsresnectivelv.
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2.1.2γ"木目
Inconel718の主 な 強 化 相 は γ"相(Ni3Nb)であ り,結 晶 構 造 はbct(body-
cneteredtetragonal)型のDO22構造 で あ る.そ の結 晶 構 造 をFig.2.1.2.1に示 す.
格 子 定 数 はa=0.3624㎜,c=0.7406㎜で あ り,軸比 がc/a=2。04とほ ぼ2倍1こ な り,
整 合 ひ ず み が約2.86%と他 のNi基 超 合 金 よ り大 き い こ とに よ り,γ"相の析 出 強
化 の一 因 とな っ て い る.母 相 との析 出 に は,(100)Y"//{100}γ;[001]y"//<001>γの
析 出 関係 が あ る[29].γ"相は γ'相とほ ぼ 同 じ機 構 に よ って 析 出 強 化 して い るが,
す べ り面 にお け るす べ り方 向 のバ ー ガ ー ス ベ ク トル が異 な る.Fig.2.1.2.2にγ'
相 お よび γ"相の す べ り面 上 の原 子 配 列 を示 す.γ'相で は3つ の す べ り方 向<110>
に対 して2個 のa/2<110>転位 が移 動 す る こ とで そ の 規 則 性 を 回復 す る こ とが で
き る.一 方,γ"相で は3つ の す べ り方 向 の うち2個 のa/2<110>転位 に よ り規 則 性
が 回 復 で き る の は 一 方 向の み で,他の2方 向 に は4個 のa/2<110>転位 が 必 要 とな
る.こ の よ うな γ"相内 のす べ りの 制 約 に よ り,Inconel718で高 い 強 度 が得 られ
る.ま た,γ`相を γ'`相が 挟 む レン ズ構 造 を と るデ ィス ク状 に析 出す る こ と も あ
り,(001)γ"//{100}γ'の関係 が あ る.こ れ は2段 階 時 効 処 理 に よっ て形 成 され
る(Fig.2.1.2.3)[30].しか し,大き な整 合 ひず み に よ り,650。c以上 で は γ"相の
急 速 な粗 大 か お よび 安 定相 で あ る δ相 へ の変 態 が生 じる.
ONi
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Fig2.1.2.1.UnitcelloftheDO22structure(γ"phase-Ni3Nb)openandfilledcircles
representnickelandniobiumatomsrespectively.
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2.1.3δ 相
δ相(Ni3Nb)は,γ"相と同 じ化 学 組 成 で あ るが,熱 力 学 的 に準 安 定 の γ"相か ら
の 変 態 に よ っ て 安 定 な 形 状 へ と変 態 す る.γ 母 相 に 対 して 非 整 合 析 出 し,Fig.
2.1.3.1に示 す よ うに結 晶構 造 は斜 方 晶(Orthorhombic)のDO。構 造 で あ る.T-T-
T図(Fig.2.1.3.2)から析 出 温 度 範 囲 は6500c-980。c,solvus温度 はlooooc-
10300Cとされ て い る.そ して,時 効 温 度9000C以下 にお い て は 常 に γ"相が析 出
した 後 δ相 が析 出す る.特 に,7000C-885。Cの範 囲 に お い て は γ"相の急 速 な粗
大化 に 伴 っ て δ相 が形 成 され る.ま た,900。C以上 にお い て直 接 δ相 が 析 出す る
[31].一般 的 に,結 晶粒 界 に お い て析 出 の核 形 成 が 生 じた後,細 く針 状 に な っ て
粒 界 へ と拡 張 して い く.ま た,結 晶粒 内 で は,γ"粒子 が 存 在 して い る場 所 で 核 形
成 が生 じる.準 安 定 相 で あ る γ"相は過 時効 状 態 で は δ相 へ の変 態 に 対 して 非 常
に敏 感 とな り,一般 に γ"相か ら δ相 へ の変 態 は,γ"相の(111)に お い てa/6<112>
転 位 の運 動 に よ り積 層 欠 陥 が 生 じ,積層 がAIBICIA2B2C2からABABに 変 化 す る
こ とで成 立 す る(Fig.2.1.3.3).また,δ 相 の最 密 原 子 面 は(010)で あ り,原子
配 列 は γ"相の(112)Y"と一 致 す る.さ ら に,γ 母 相 と の 析 出 に は,(010)
δ//{111}γ;[100]♂/<110>γの析 出 関係 が あ り,格子 定数 をTable2.1.3.1に示 す[32]δ
相 は構 成 元 素 が γ"相と同 じで あ るた め,成 長 す る と強 化 相 で あ る γ"が減 少 す る
こ と,さ らにそ の形 状 か らInconel718の強 化 に は ほ とん ど寄 与 しな い と考 え ら
れ て い る.し か し,結晶 粒 界 に析 出す る こ とか らMC系 炭 化 物 と同様 に結 晶粒 成
長 を抑 え る役 割 が あ る.と くに球 状 δ相 は粒 内 に析 出す る と応 力 を緩 和 す る働
きが あ る.針 状 に析 出す る と応 力 が集 中 し ク ラ ック が 生 じや す くな る こ とが し
られ て い る[33].
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Table2.1.3.1.LatticeparametersofYandδphase.[33]
Phase Latticeparameter(nm)
γmatr1X
δ(Ni3Nb) a=0.5141,
a=0.3616
b=0.4231,c=0.4534
*agedat1173Kfbrll4hours
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2.1.4Laves相
A2B型の 結 晶 構 造 で 六 法 最 密 格 子(hexagonalcrystalstructure)をと る.IN718
はFCC構造 で あ り,(111)fc、//(0001)h、p,[110]f、♂/[1 2 h pの関係 が あ る[34].A
にはNi,Fe,Cr,Coをと り,BにはNb,Ti,Si,Moをと る.バ ル ク 中のLaves相は元 素
の偏 りが あ り,Ni,Cr,Fe,Tiは多 く配 向 され ず,高 融 点 元 素 で あ るNbにつ づ きMo
が 濃 化 す る.Fig.2.1.4.1[35]に示 す よ うに,凝 固 の 際 にはL→ γ+Lavesの前 に は必
ず,L→γ+NbCの反 応 が 存 在 す る.Cを 多 く含 有 す る と,L→γ+Lavesの反 応 温 度 が
低 下 す る.し か し,Cを多 く含 む625合金 で は,Laves相は析 出せ ず,Cが 極 度 に低
い と909合金 で はL→ γ+Nbの反 応 が 起 こ らない.NbC,Laves相は溶 融 部 でNbとC
の 偏析 に よ っ て析 出す る.
Knorovskyらは溶 接718合金 に 対 して,微 視 的 組 織 の観 察 を 行 っ た[36].718合
金 で は,L→γ+Laves相の 共 晶 反応 が 主 で あ り,γ∠NbCの形 成 は小 さい た め,こ の反
応 を 無 視 して模 擬 的 に溶 媒 をγ,溶質 をNbと す る 二 元 系 凝 固 図 を示 した(Fig.
2.1.4.2).Point1と2は通 常 の合 金 か ら得 られ た 固相 線 と液 相 線 で あ る.Point3
は液 相 線 温 度 とセ ル コア の組 成 で あ る.Point5と6はγ相 とLaves相の組 成 で あ り,
γ/Lavesの構 成 で あ る.な お,Point5はγ相 中 に 固 溶 で き る 最 大 量 で あ る(9.3
wt.%).Point7は718合金 の マ トリ ッ ク ス 中 に 固 溶 で き る最 大 のNb量 で あ り,
Eiselsteinらの 報 告 に よる[37].この凝 固 図 は 実験 とよい 一 致 が 示 され て い る.
L→γ+NbCの反 応 がL→ γ+Lavesにな るに は,γ相 の8つ の元 素(Ni,Fe,Cr,Mo,Al,
Ti,Nb,C)が単 一 の構 成 元 素 で あ る と した 場 合 の計 算 で は,19.1wt.%Nbと0.03
wt.%Cとな る[38】.この 結 果 は,19.1wt.%Nbと0.04wt.%Cとす るDupontら[39,
40]の報 告 と近 い値 で あ る.
IN718合金 で は,HAZ部 にLaves相と共 にNbCやδ相 が存 在 す る こ とが 報 告 され
て い る.入 熱 に よ っ てγ相 との共 晶 温 度 が 高 いNbCは溶 解 せ ず,粒 界 な ど を伝 わ
ってLaves相が 溶 解 し,液化 割 れ が生 じる こ とが あ る[41】.
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2.1.5炭化物,窒化物
IN718に析出する炭化物お よび窒化物は,Nbc,Tic,M6c,TiN,M23c6などが
知 られている.Laves相と異な り,これ らは不活性である.Siが濃化すると,M6C
が形成 され特性が悪化するが,現在は製造過程が制御 されているため問題にはな
らない.IN718の場合はM6Cよ りもMCカ ーバイ ドの方が析出することが知 ら
れている.鋳 造材 では,炭素が濃化す ると厚い結晶粒界を生 じ,とくに溶接によ
って吸熱 され るHAZ部 で破壊す るが,適切な熱処理によって回避できることが
知 られている[41].
形 状 は イ レギ ュ ラー で あ り,時効 処 理 中 に γ相 粒 界 で 炭 化 物 が析 出す る こ とが
あ るが,650。C/168h,700。C/90hの条 件 で は粒 界析 出 は起 こ らな い とい う報 告 が
あ る[42].この とき,形 状 や サ イ ズ,分 布 に 大 きな変 化 は ない.析 出サ イ トは粒 界
や 転 位 が堆 積 して い る場 所 で あ る.し か し,800。Cにな る とNbCが δ相 と共 晶す
る が,900。Cでは δ相 の み が析 出す る.NbCやM23C6は立 方 晶 で あ る.NbCで は,
強 化 相 の γ"相の 主 要 元 素 で あ るNbを 有 してお り,炭化 物 周 りで は 無 析 出物 帯
(precipitatefreezone:PFZ)が形 成 され る。 γ'相の 主 な構 成 元 素 はAl,Tiであ り,
NbC周 りにPFZは 形 成 され る もの の,γ'相が形 成 され,γ`'相も一 部 形 成 され る が,
析 出時 間が 長 い こ とやNb欠 乏 に よ り,γ`相よ りも離 れ た と こ ろで形 成 され る.
粒界に析出した炭化物に変形帯が衝突 し,粒界破壊の起点になることがあるこ
とがある.転 位 が炭化物の界面にパイルアップ し,一部は応力の緩和が されるが
せん断応力が炭化物(介 在物)の 端に集中 し,PFZに沿って粒界破壊につながる
ことが知 られている.
積層造形に関 して,デポジシ ョンタイプを用いた報告では,デン ドライ ト間に
Laves相と共にNbC,TiCが観察 されている.熱 処理によって,M23C(M:Cr,Fe,
TiandMo)に変化する場合 もある[43].共晶NbCの 固溶温度は約1250。C前後
であ り,共晶Lavesよりも30。Cほど高温である[44].247LC合金 を使用 した積層
造形材では,デン ドライ ト間に炭化物が生 じ,熱処理を施す と強化相の γ'相と同
様 に成長す る.熱 処理によって母相が再結晶化 されても炭化物は存在 してお り,
再結晶 と炭化物の挙動は独立であるとされ る[45].
ま た,ク ロム炭 化 物 と して,IN600系合 金 を用 い た 実験 か ら,Cr7C3(正斜 方 晶)
とCr23C6(面心 立方 格 子)が 報 告 され て い る[46].rN718のク ロ ム炭 化 物 析 出
挙 動 は600系 合 金 とほ ぼ 同様 で あ る と され る が,Al,Ti,Nbなどが多 く含 有 され
る た め,低 温域 で はM23C6(M:Cr,Ti,Nbなど)と と も に,γ'相,γ"相,Ti(C,N)
も析 出す る.ク ロム 炭化 物 の 析 出 にお い て,炭 素 拡 散 律 速,ク ロム 拡 散 補 給 律 速,
炭 化 物 生 成 反 応 律 速 の3つ が あ るが6000C程度 で は,ク ロム拡 散 補 給 が 律 速 で あ
る.高Cr炭 素鋼 で は
(Cr,Fe)3C→(Cr,Fe)7C3→(Cr,Fe)23C6
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が順次現れ,Cr7C3は準安定炭化物であ り,高温長時間保持によってCr23C6にな
る.Cr23C6炭化物の核生成サイ トはオv-一…ステナイ ト粒界,非整合双晶界,整合双
晶界,オーステナイ ト母相 中の転位,空孔である.Cr23C6炭化物 と母相の界面は
{111}面で接 して互いに平行であることが界面の自由エネル ギ 一ー・…を最 小 にす る.
そ のため,{111}c,23c6//{111}γ・<110>c,23c6//<110>γの関係がある.粒 界では,一方の
母相に整合する場合 と,隣り合 う両母相に整合する場合があるが,前者 の方が多
い.Cr7C3,Mn7C3,Fe7C3の三種類が知 られている.正 斜方晶で非整合析 出する.
前者二つは,安定な炭化物 として古くか ら知 られている.
特に粒界の応力腐食割れに対 しては,化学的作用 として,①クロム炭化物の難
溶性によるSCC進展の抑制,②粒界偏析元素の取 り込みによる粒界清浄化,③ク
ロム炭化物 とNi基 合金接触による電気化学的防食作用,④ クロム炭化物溶解に
よるCrO2一イオ ンによる防食皮膜形成,力学的作用 として,①半連続的な析出に
よるひずみの分散 ②粒界交互整合析出による粒界強化があげられている.
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2.2積 層 造 形 技 術(付 加 造 形 技 術,additivemanufacturing)
一 般 に3Dプ リン タ と呼 ばれ る造 形 技 術 は ,積層 造 形 技 術 と して 知 られ る.以
前 は,RapidprototypingやRapidmanufacturing,Additivefabricationなど と呼 ばれ
て い た が,2009年 のASTMF42委 員 会 に お い て 付 加 造 形 技 術(additive
manufacturing;AM)と呼 ば れ るに よ うに な っ た.従 来 の 切 削(substructive)加
工 で は実 現 で き な い複 雑 形 状 や 内 部 構 造 を 作製 で き る.コ ン ピ ュー タ用 い た ト
ポ ロ ジー 最 適 化 法 やCT(computedtomography)技術 な どが 注 目 され て い る.ま
た,ス テ ン レス鋼 や64Ti合金 な どはAsTMやIsoに よ る規 格 化 も一 部 行 わ れ て
い るが,網 羅 は され て お らずJIS規 格 も進 ん で い る とは言 え な い状 況 で あ る[47].
積層造形技術は7つ の方法に分類 されてお り,これ をTable2.2.1[48]に示す.
とくに金属材料の造形に当って,粉末積層溶融と溶融堆積法が使用 されることが
多いため,これ ら二つについて簡単に記述する.
Table2.2.1Additivemanufacturingcategories.[48]
Category Description
LiquidbondingagentselectivelydepositedtojoinBinderJetting
powder
materialJettingdropletsofbuildmaterialsselectivelydeposited
PowderBedFusionThermalenergyselectivelyfUsedresionsofpowderbed
DirectedEnergyFocusedthermalenergymetltsmaterialsasdepositedDeposition
SheetLaminationSheetofmaterialbondedtogether
VatPotopolymerizationLiquidphotopolymerselectivelycuredbylightactivation
MaterialExtrusionMaterialselectivelydispondedthroughnozzleororifice
◆ 粉 末 積 層 溶 融 法(powderbedfUsion)
は じめにCADモ デル を コン ピュータで作製 し,STL(standardtriangulated
language)ファイルなどに変換 して,造形を始める.金 属粉末や金属粉末 とバイ
ンダーの混合粉末を使用す る.は じめに,粉末を薄 く敷き詰 めて,熱源 であるレ
ーザー ビームを照射 し,選択的に粉末 を焼結,溶融 させ る.次 に,一層分ベースプ
レー トが下が り,再度粉末を敷き詰める.順 次この操作を繰 り返すことで,部品
を製作する.バ インダーを含む粉末は,後ほど高温で蒸発 させ るな どの後処理が
必要である.
使用粉末は現在の ところ,ガスア トマイズ粉末が一般的であり,平均粒径 は数
十 μmとされている.ガ スア トマイズ法による粉末は,清浄度が良く球状形状を
有 しているが,高価である.そ こで,水ア トマイズ法や リサイクル粉末な どによ
って作製 された粉末を用いた造形法な らびに造形物の評価 に関す る研究 も進ん
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でいる.し かし,チタン合金は酸化 しやすい問題や,リサイクルNi合金粉末では
合金元素のAlが一部の粉末に濃化 して割れが発生 して しま うなどの問題が報告
されてい る[49].清浄度に関して,PREP粉末を用いて積層造形を行 う研究 もお
こなわれている.一 般 にPREP粉末はガスア トマイズ粉末に比べて粒径が大 き
いが,従来材 よ りも良い特性が報告 されている[50].
熱源の違いか ら,粉末積層溶融法はレーザー ビーム積層造形法 と電子 ビーム積
層造形法の二つに大き く分けられ ることがある.電 子 ビームは真空雰囲気でな
い と使用できないが,レーザー ビ・一・…LムはArやN2などの不活性ガス雰囲気で造形
を行 う.被造形材は高出力熱源のために,急速な加熱お よび冷却 を受ける.こ の
過程が,材料特性(組 織や強度な ど)に 影響を与えるが,真空雰囲気 と不活性ガ
ス雰囲気では熱伝達率が異なることか ら,熱源の違いではなく,雰囲気 に違いで
区別する方が良いとの指摘もある.
レー ザ ー ビー ム で は,従来 はCO2レY-・一…ザ ー な どが使 用 され て い た が,現在 はYb
レー ザ ー な どの高 出 力 化 に よっ て 大 き く進 歩 して きた.使 用 粉 末 が 電 子 ビー ム
ほ ど大 き くな い の で,表 面 粗 さが 良 く,内 部 構 造 を作 製 した 際 の 粉 抜 け が 良 い と
され て い る.装 置 メー カー も複 数 存 在 し,現在 で は1000Wの 出力 を超 え る もの
や,レ ー ザ ー 熱 源 が 複 数 設 置 され て い る も の もあ る.代 表 的 な メ ー カ ー と して,
SLMSolutions社(独),EOS社(独),ConceptLaser社(独),Renishow社
(英),Phoenix社(仏,現在3Dsystems社(米))が あ り,日本 で は,松 浦 機 械
製 作 所 社 やSodic社な どが あ げ られ る.
電子 ビー ムを熱源 に扱 う造形機 はARCAM社(瑞)の 一社 で ある.Pre-
heatingと呼ばれる,ビーム走査による溶融が始まる前にチャージア ップを防 ぐ
ために,あらか じめ粉末を熱す る作業がある.熱 処理が重要な要素 となる合金な
どでは有効である.ま た,雰囲気が真空であるので,入熱および冷却速度は レー
ザービームによる造形法に比べて速 くなく,チタン合金な ど酸化が問題 となる材
料に対 して有効である.磁 場を用いて ビームを走査するために走査速度が速 く,
出力 も大きい.そ の分,粉末同士が仮焼結 によってネ ッキングするため,表面粗
さは粗 くな り,粉抜けもレーザー ビームに比べて良くないことが知 られている.
造形後はブラス ト処理によって,付着 した粉末を取 り除 く必要がある.
◆溶融堆積法
Fraunhofer研究 所(独)で 開発 され た レー ザ ー 金 属 体 積(lasermetaldeposition;
LMD)やSandia国立 研 究 所(米)のLENS(laserengineerednetshaping)法な ど
が知 られ て い る.金 属 粉 末 や ワイ ヤ ー材 を レー ザ ー ビー ム や 電 子 ビー ム に よ っ
て形 成 した溶 融 池 に 直 接 供 給 して い く方 法 で あ る.シ ー ル ドガ ス と して 不 活 性
ガ ス のArな どが 用 い られ る.レ ー ザ ー ビー ム に よ る粉 末床 積 層 溶 融 法 よ りも使
用 す るエ ネル ギー が 比 較 的 大 き く,造形 速 度 が速 い.オ ー バ ー ハ ン グ形 状 は造 形
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しにくい.し か し,複層構造やアスペ ク ト比が大 きな部品が製作可能である.
DMG森 精機社やヤマザキマザック社が,表面粗 さの対策 として切削 と溶融堆積
法を合わせた装置を扱っている.
金属による積層造形技術は,材料である合金粉末が高価であり,造形 には時間
がかか りマシンタイムの関係か ら,多品種 ・小ロッ トであ り,かつ付加価値の高
い分野への適用が現在見込まれている.金 属材料の使用例 として,航空宇宙,自
動車産業機器部品,インプラン トな どの医療分野があげられ る.GE社(米)で
は,Boeing777-200ERに搭載 されるGE94B用のコンプレッサv-一・温度センサーの
ハ ウジングやLEAPエ ンジンに しようされ る燃料噴射ノズルに適用 している.
Rolls-Royce社(英)でも,TrentXWB-97に搭載 され る15mほ どのフロン トベア
リングハ ウジング部 品に積層造形チタン合金 を使用 している[51].医療分野で
は,ラテ ィス構造を有す るチタン合金製の人工股関節をナカシマメデ ィカル社が
開発 した[52].樹脂では,日用品をはじめ自動車や航空宇宙分野での試作品,医
療分野におけるモデル,インテ リアや宝飾品など幅広 く適用 されている.航 空宇
宙分野に関しては,A350XWBに1000点以上の部品を3Dプ リンタで製造 してい
る[53].
2020年における付加製造技術の経済波及効果は総額で約21.8兆円,装置 ・材
料等の直接市場は約1.0兆円とも見積 もられてお り,世界各国で開発が進 められ
ている.米 国のNAMII(NationalAdditiveManufacturinglnnovationlnstitute)(現
在 の ㎜ericamakes)などが有名である.日 本では,2013年に三次元造形技術を
核 としたものづ くり革命プログラム(次 世代型産業用3Dプ リンタ等技術開発)
と称 して,技術研究組合次世代3D積 層造形技術総合開発機構(trafam)(三次
元積層造形兼 レーザー ビーム方式プロジェク トリーダ:京 極秀樹(近 畿大学),
電子 ビーム方式プロジェク トリーダ:千 葉晶彦(東 北大学),超精密プロジェク
トリーダ:岡 根利光(山 号技術総合研究所))が 設置 された.6年 間で約167億
円の予算で実施 され る.精 密なものづ くりによる高付加価値化 とものづ くりの
裾野拡大 とい う付加価値 を基に,産学が連携 して高出力,高速,大型造形機 を製
造 ・販売を 目指す.装 置本体,金属粉末の製造,制御 ソフ トウェアな どが開発対
象である[54].また,2014年には戦略的イ ノベーシ ョン創造プログラム(SIP)/
革新的設計生産技術 「三次元異方性カスタマイズ化設計 ・付加製造拠点の構築
と地域実証」(大 阪大学,パナ ソニック社,大阪府立産業技術研究所な ど)が 採
択 された.最 長5年 の計画であ り,「デライ トなものづ くり」を掲げ,異方性や
カスタム化 といった概念の下,医療や航空宇宙,エネルギー分野へ適用 ・新市場
の構築を目指 している[55].
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2.2.1残留応力
積層造形技術では,金属粉末を敷き詰め造形領域 を溶融凝固させて形状を作製
する.こ の時,粉末を敷いた状態では粉の間には隙間が存在する.こ れを溶融凝
固す るため,100%の密度の製品を作製すると嵩密度分縮小する.積 層では,層を
積み重ねて造形 してい くため,上の層の造形で縮小が起 こる.さ らに上層 を溶
融 ・凝固す るとき,既に造形が終了 している下層は凝 固状態である.す なわち,
下層は温度が低下 してお り,その上で融点まで昇温 していることになる.融 点か
らは凝 固過程で降温 してい くため線膨張係数に応 じた収縮が起 こる.熱 プロセ
スにおいても上層が収縮 とい う応力の発生が生 じる.プ ロセス上必ず後か ら作
る層が収縮 を起 こすため,下に凸のそ りを発生 させる.通 常造形後 に熱処理を実
施 して応力緩和を図ることが必要 となる一方,応力を緩和す る造形が求められ る
ことも確 かである.嵩 密度の収縮 熱収縮 ともに,面積が拡大すれば全体の収縮
量が大きくな り,特に形状の外側での応力が高まる.必 要以上に面積 を生 じるよ
うな構造,造形長 さが長 くなるような構造は向かず,できるだけ小 さく分離 され
ているよ うな構造が応力の緩和 には有効である[56].電子 ピ ・ー一・ムを用い た積 層
造形 法で は,粉末床 を余熱できるため,残留応力の発生を抑えることができる.
しか し,レー ザー ビー ムでは,室温で レーザーを照射す るため,残留応力の発生が
十分に抑 えられず,ひずみの発生が問題 となる[57].
Nimonic263合金では,TEM観察でも高転位密度が存在 してお り,とくに材料底
部の周辺部近傍 に高い引張残留応力が生 じることが報告 されている[58].サポ
ー ト構造 よりもべ一スプ レー トは密なので,幾何学的拘束によって導入 され ると
考えられ る.し かし熱処理 を施すことで,大きく残留応力は緩和 される.718合
金の残留応力に関す る報告では[59】,レーザー積 層溶融 では材 料側 面に引張残留
応力が導入 され,Nimonic263と同様であるが,電子 ビームの場合,べ一一・一スプ レー
ト近傍では圧縮残留応力が導入 される.熱 源 と造形雰囲気が異な り,サポー ト構
造 も異なることが考えられ るため,体系的な理解が必要 とされる.
19
2.2.2スキャンス トラテジー
レーザー走査方法は,一般にスキャンス トラテジー と呼ばれ る.造 形装置メー
カーによって推奨 される方法があるが,ユーザーが設定できる場合が多い.ス キ
ャンス トラテジーは,レーザーパ ワーや走査速度 に大きく影響す る重要なパラメ
ータである.
Fig.2.2.2.1に代表的なスキャンス トラテジーを示す.(a)と(b)は 基本的
な方法であ り,デポジシ ョンタイプにも使用 され る.(c)は アイ ラン ド走査の
チェスボー ド型 とよばれ,コンセプ トレーザー社に代表 される.区 切 られた場所
ごとに走査す るため入熱 ・冷却が分散 して残留応力を低減 され るとされ る[60].
レーザー ビームでは(f)のよ うにコンター走査 と呼ばれる縁取 り走査を行 うこ
とで表面粗 さを整 えるが,電子 ビームの場合は出力が強す ぎるために,ネッキン
グ(仮 焼結)が 生 じてかえって表面が粗 くなるので用いない.
《a) {b} ω" %
N
{d》 {e)
》??
Fig.2.2.2.1ScansstrategiesusedtodetermineheatsourcepathinmetalAmas
seenintheX-Yplane(perpendiculartothebuilddirection):(a)midirectionalor
concurrentfill,(b)bi-directional,snaking,orcountercurrentfi11,(c)island
scanning,(d)spotmelting,(e)spotmeltingcontourswithsnakingfn1,and(f)line
meltingcontourswithsnakingfi11.[60]
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そ の他 にも,Fig.2.2.2.2に示す よ うな レーザー走査方法が知 られ てい る.
LENsプロセス(デ ポジシ ョンタイプ)で 走査 したAlsiloMg合金では,極点図に
示 されているよ うに,強度のピー クが二つ出るようになることもある[61].先述
のアイ ラン ド走査 では残留応力低減 の他 に,密度の向上 が期待 されてい る.
247LC合金でこの方法 と一般的な方法を比較 した結果,前者の方が導入 されるポ
ロシティが多 く,スキャンス トラテジー以外は同一条件であったことが報告され
た(Fig.2.2.2.3)[62].また,レ・一ザー走査方法が異なるにも関わらず,残留応力
に関 して違いが見 られないといった報告もある[63].
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Fig.2.2.2.2Scanstrategies(A)affectcrystalorientations(B).[61]
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Fig.2.2.2.3(a)Schematicimageofislandtypescanstrategyand(b)
microCTdatashowscracks(red)andvoids(yellow).[62]
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2.3凝固
液体及び固体 における温度勾配が正であれ ば凝固で発生 した潜熱は固体を通
して消散す る.こ のよ うな温度場は方向性凝固で,凝固組織は柱状晶帯 となる.
一方,結晶の周 りを過冷液体が囲む と固液界面では,液体中に負の温度勾配が生
じることにな り,凝固組織は等軸晶帯 となる.Fig.2.3.1[64]に方向性成長 と等方
性成長の場合 を示す.柱 状晶は熱流束qの 方向と反対に内部に向か う速度vで
成長す る.よ って,液体が最高温度であ り,デン ドライ トの先端は液相線温度で
ある.
デン ドライ トで作 られる結晶粒界は,デン ドライ トの主軸に平行 に固体の長 さ
に沿って連結す る.各 デン ドライ トは隣 り合 うデン ドライ トと低角粒界 を形成
し,枝分かれの繰 り返 しで作 られた多 くの主軸が一緒になって1つ の結晶粒を形
成する.こ れ らのデン ドライ トは互いに平行に並び,その間隔は1次 デン ドライ
トアームスペーシングλ1,枝分かれ した板同士の間隔は2次 デン ドライ トアーム
スペーシング λ2と呼ばれ る.
純金属の場合,固液界面にある振幅の摂動が発生すると固体側の温度勾配は減
少するが,液体側は増加する.熱流束は温度勾配に比例するので熱流束は摂動の
先端に流れやすくなり,固体への流速は小さくなり摂動液体は元に戻って固液界
面が安定する.そのため,方向性成長する純金属は平らな界面で成長する.等方
性成長の場合は,固体で発生した凝固潜熱は液体を通るので,結晶部分が最高温
度となり熱流束qは放射状に放散して,結晶は熱流方向に成長する.純金属では,
球状晶に発生した摂動はさらに深 くなって先端はさらに熱を放散するため固液
界面は常に不安定となってデンドライ ト状結晶が熱流方向に放射線状に成長す
る.
合金のデ ン ドライ トの成長は不安定な固液界面で起こる.摂 動は先端 とくぼ
みの成長の差が大きくなるまで拡大する.先 端では横方向にも溶質を排 出する
ので,先端か ら排 出される溶質が蓄積す るくぼみよ りも早 く成長 し,セルが形成
される.セ ルは一方向凝固の場合のみ成長出来るが,熱流に平行 して熱流方向と
反対方向に成長す る.そ の間,セルの表面に摂動が起きると枝分かれが生 じて さ
らにデ ン ドライ トの形成が進む.セ ル は熱流に平行 してその反対方 向に成長 し
て,そのまま終わると固液界面での組成的過冷限界に近い条件で成長す る.セ ル
の固液界面の安定度が組成的過冷か ら離れると界面は不安定 となってセルか ら
デン ドライ ト結晶に成長する(Fig.2.3.2).この時,結晶は優先結晶方位 に従っ
て成長する(FCC,BCCの場合は[001]方向).セ ルは結晶方位 に関係なく熱流
に平行に成長す るが,デン ドライ ト主軸の成長方向は結晶の優先方位であ り,熱
流方 向に近い優先方位の結晶の成長が継続 され ることになる.2次 デ ン ドライ
トアームも優先方向は同じである.優 先方位 が異なる結晶の多 くが一定方向の
23
熱流がある環境で兆時間保持されると,熱流方向と優先方位の差が大きいデン ド
ライ トは消滅 して柱状晶を形成する.
デン ドライ トの2次 アームは1次 アームの先端付近か ら形成 されるが,はじめ
は表面での摂動から始 まる.平 らな固液界面 と同様に摂動は成長 してセル状 に
な り,デン ドライ トの主軸に直角に形成 される.こ れ らは順次,3次,4次の高次
のアームを形成する一方でお互いに消滅 させなが ら1次 アームスペーシングの
半分まで成長す る.
2次アームの大きさおよび数が変化する過程 をみると,高温状態でも時間経過
とともに小 さい2次 アームが消滅 して大きな2次 アームが粗大化 し,Fig.2.3.3の
ように2次 アームスペーシングが増加 していく.
凝固速度 を上げると,デン ドライ ト間隔が細か くなることが実験で確かめ られ
ている[66].大きな温度勾配によって界面近傍で塑性的過冷客が大 きくな り,界
面の不安定背が増すためであると直感的に理解できる(厳 密な取 り扱いは複雑
であ り,現在はフェーズフィール ド法に依る視覚化が進んでいる).
Fig.2.3.4は単 相 の凝 固条 件 と得 られ る組 織 の 対応 を示 して い る[65].1方向凝
固 の 場 合,冷 却 速 度 は,
T=-GV
とあらわせ る.Vは 成長速度,Gは温度勾配であ り,凝固速度丁を制御す ることで
単結晶やセル組織 柱状デ ン ドライ ト,粒径を考慮 した等軸デ ン ドライ トが得 ら
れる.
→
↑
z→2→
Fig.2.3.1Schematicimageofalloydendritesgrowth(S:solid,1:liquid,Tl:liquidus
andTs:solidus).[64]
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Fig.2.3.2Cel1,dendriticcell,and
dendrite.[64]
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Fig.2.3.3Schematicimageofsecondary
dendritearmgrowth.(a)smalldendrite
㎜sgrowbyripeningassho㎜(b).[64]
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Fig.2.3.4Solidificationconditionandmicrostructuresof
singlephasematerial.[65]
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2.4EBSI)(electronbackscatterdiffraction)法
金 属 や セ ラ ミ ック ス を は じめ とす る結 晶性 材 料 は,原子 や 分 子 が 三 次 元 空 間 内
に規 則 的 に配 列 して構 成 され て い る.EBSD(ElectronBackScatterDiffraction)
法 とは,こ の結 晶方 位 に 基 づ い た組 織観 察 法 で,SEM内 で試 料 表 面 の1点 に電 子
線 を 入 射 さ せ て 生 じ る反 射 電 子 解 析 模 様,す な わ ちEBSP(ElectronBack
ScatteringPattern)と呼 ばれ るKikuchi線の 一 種 を用 い て,サ ブ ミク ロ ン レベ ル の
結 晶粒 の結 晶 方位 や 相 同定 をす る方 法 で あ る.
SEMによる試料表面観察や試料全体の平均的な配向を調べるX線 解析等 より
も多 くの情報が得 られる.Kikuchi線解析図形を用いることで,最小o.1。程度の
正確な方位測定ができるので,材料の ミクロ組織を再現でき,さらに,注目したい
局所領域の結晶方位を正確に得 られる利点がある.ま た,強加工を施 されたひず
みが散在する材料や,多数の格子欠陥を含む材料で も,適用が可能である.
SEM中で試料 を約70。傾斜 させ電子線を走査す る.照 射電子は試料 中の結晶
格子で回折現象が起き,試料表面か ら ド・一・ム状にEBSPがひろがる.EBSPとは,
反射解析によって得 られるKikuchi線のことである.こ れを蛍光スク リーンに
投影 ・可視化 し画像 として取 り込み,ブラックの式を利用 して処理す る.こ れを
Hough変換法によりバン ドの検出を行い,バン ド間の角度 とあらか じめ結晶デー
タとして与えておいた結晶面間の角度 を比較 し検 出したバ ン ドの ミラー指数付
けを決定する.バ ン ドの指数に基づいて結晶方位を算出する.
なお,EBSPは試料表面近傍で回折 された電子線で,試料や加速電圧にもよるが,
その深 さは15kVの加速電圧で20-30㎜に過ぎない.そ のため,試料表面の状態
に非常に敏感であ り,表面のダメージ(結 晶の乱れ)や コンタミネーシ ョン等に
◆
iL`
ゆ
ld}!一∵
、
て 一 巴'覧
ゆ ＼ ▽
、 の」ノ
Fig.2.4.1CalculationgrainorientationffomEBSPpattern.(a)EBSPdataisimportedand(b)detected
bandpatternbyHoughtransformation,then(c)eachgrainindexisholdand(d)grainorientations
aredecided「671.
対 し て 注 意 が 必 要 で あ る.
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2.4.1ステ レオ 投 影 法(極 点 図 に 関連 して)
三 次 元 の 結 晶 面 を 平 面 上 に 示 す 方 法 が ス テ レ オ 投 影 法(stereographic
pr()jection)であ る.Fig.2.4.1.1に示 す よ うに,結 晶 を一 つ の 球 で 囲み,結 晶 の 中
心 と球 の 中 心 を一 致 させ る.こ の球 を投 影 球 とい い,投影 面 と反 対側 の頂 点 を投
影 点 と呼ぶ.結 晶 の 中 心 か ら注 目 した結 晶 面 の 法 線 が投 影 球 と交 わ る 点(極 点,
pole)を求 め る.投 影 点 と極 点 を結 ぶ 直 線 が 投 影 面 と交 わ る点 で 結 晶 面 を代 表
させ て,結 晶 の 下 半 分側 の 面 を平 面 上 の 点 と して あ らわ す.と く に,立 方 晶 で は
[hkl]は(hkl)に垂 直 で,投影 点hklは(hk1),{hkl}にも対 応 す る.
結 晶 学 的 に重 要 な低 指 数 面 で あ る(100),(110),(111)の格 子 面 の極 を投
影 した もの を標 準 投 影(standardprojection)とい い,本 研 究 で は これ を用 い た.
Fig.2.4.1.2に立 方 晶 の(oo1),(110)標 準 投 影 を示 す.こ れ らの利 用 に よ り,
結 晶 内 の面 の相 対 関係 が 分 か りよ く用 い られ る.
標準ステ レオ投影 は極点図の代表 として考 えられる.極 点図では用いる結晶
面が任意であ り,それに伴 う極による分布密度を表示 して集合組織を示す.実 際
には,Laue法による試料に連続X線 を照射 し,ブラック条件 を満たす角度を求め,
wulff環をもちいて投影面にプロッ トす る.入 射角を順次変 えていき,Debye環
を作製 しその強度分布か ら,結晶粒の分布 を求める[68],
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Fig.2.4.1.1Stereopr()jectionmethod.
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Fig.2.4.1.2Standardprojectionfbr
Cubic(001)and(110)
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2.4.2逆極 点 図(inversepolefigure;IPF)
試 料座 標 系 の特 定方 向 に 注 目 し,結晶 面 の法 線 方 位 の そ の方 向 に対 す る配 向度
合 い を示 した 図 で あ る.
対象の試料方向を法線 とす る結晶面の ミラー指数 を求め,標準ステ レオ投影 図
にプロットする.こ のステ レオ投影図は24個の等価 な三角形が含まれているた
め,最小範囲の1つ を取 り出して表示す る.こ れを標準ステ レオ三角形(Fig.
2.4.2.1)と呼ぶ.立 方晶では結晶面 と同じミラー指数を持つ結晶方位はその結
晶面の法線になっているので意識的に識別する必要はないが,立方晶以外ではこ
の関係 が成 り立たない.ま た,六方晶のように試料の結晶系に応 じて逆極点図は
表現に必要な標準ステ レオ三角形の範囲が異なるので注意を要す る.
極 点 図 と同様 に,1つ の 逆極 点 図 で は結 晶 の方位 を完 全 に表 現す る こ とは で き
な い.例 え ば,Fig.2.4.2.2(a)に示 す よ うに2つ の結 晶 格 子 の方 位 の違 い を考 え
る と,こ れ らは いず れ も,ND(紙 面 に垂 直,Z)方 向 に は(111)面方 位 が 向い て
お り,そ の<111>軸周 りに 回 転 して い る 関係 で あ る.こ れ をND逆 極 点 図 上 に
プ ロ ッ トす る と,Fig.2.4.2.2(b)のND逆極 点 図 の よ うに どち ら も(111)と し
て 同 じ方 位 を示 す こ とに な る.し か し,RD方向 の逆 極 点 図 で示 す こ とで,これ ら
の 格 子 の方 位 が異 な る こ とが確 認 で き る.
(a)
ユ篇
LOO5103工02105901ユO
Fig.2.4.2.1Standard
stereograPhicProiection.
(b)
A
(oo1》
{1-11)
B
(01り》(OO1)
{111)
(Ol1)
Fig.2.4.2.2Schematicimageofinversepole
figures;(a)and(b)cubesorientdifferent
direction,howevertherearenodifferenceinND
IPF.Thenanother(RD)IPFisrequiredto
distinguishthem.
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2.4.3KAMマ ップ
EBSDを用 い た 測 定 に よ っ て得 られ た結 晶 方位 の局 所 的 な 変化 は,以 下 の 式 で
定 義 され るKAM(kemelaveragemisorientation)で表 す こ とが で き る.
Σ先 、αごノ
KAM=
η
ここで,αi1は測定点iとjの間の結晶方位差を示す.具 体的な方位差の計算をFig.
2.4.3.1に示す.KAM値 の算 出には測定点iと 隣接す る測定点jの 間の各 ピクセ
ルの方位差を用いる.図 中の測定点4に 着 目すると,方位差の計算対象は測定点
1,2,3,5,6,7となる.た だ し,測定点1,3,6のよ うに同じ結晶粒内にない測定点
は計算か ら除外す る.し たがって,nはこの場合6で あるが,図の測定点4に おけ
るKAM値 を算出す る場合はn=4となる[69].これ らを繰 り返 してマ ッピングし
た ものがKAMマ ップである.KAMマ ップは測定点周 りの局所ひずみであるの
で,例えば結晶粒界近傍のひずみの評価な どには有効だが,結晶同士のひずみを
評価す るのには不向きである.
〔1])ExcludedforKAMcalculation
● 一 …M一
Fig.2.4.3.lSchematicimagehowtocalculationofKAM.
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2.5クリープ速度,活性化エネルギー
ク リープ速度 εは,簡単にべき乗に比例するとき,以下に示すよ うなべき乗測
クリープ(高 温では高温べき乗ク リープ,低温では低温べき乗 クリープ と呼ばれ
ることもある),
S=Aσn
の式で表せることが多い.Aは 定数であ り,nは応力指数 と呼ばれ る.純 金属で
は一般的に高温,低応力の時,nは約1程 度,中程度の温度域では5前 後の値 をと
り,固溶体合金 などは低応力領域のn・1から,n=5の領域に移 りn=3とな り,再び
n=5になることが知 られている(例 えばAl-2.2%Mg合金)[70】.
n=1付近では,拡散ク リープであ り,個々の原子の拡散が律速 し,自己拡散で
あれば格子拡散クリープ,やや温度が下がると結晶粒界を伝わる原子の移動であ
る粒界拡散 クリープと呼ばれる.格 子拡散 クリープの活性化エネルギーは 自己
拡散の活性化エネルギーであることは説明を要 しない.粒 界拡散 ク リープでは
る粒界拡散の活性化エネルギーに等 しくな り,自己拡散の活性化エネルギー より
も小 さいことが知 られている.n=5前後では,変形は転位に依 るため転位 ク リー
プ と呼ばれ る.高 温 クリープでの転位の運動は,例えば,転位の上昇運動な ど原
子の拡散に関与す る過程 に律速 されるため,このクリープ活性化エネルギーは自
己拡散の活性化エネル ギーにほぼ等 しくなる.固 溶体合金のn=3では,運動転位
の周 りに引き付け られた溶質原子を運動転位 が引きずって動 く過程に対応す る.
この時の活性化エネルギーは溶質原子の溶媒中の拡散,つま り溶質原子の固有拡
散の活性化エネルギーに等 しくなる.
Fig.2.5.1に結晶粒径10μmのNiの変形機構図を示す[70].本研究で使用す る
IN718合金は,析出型強化合金であ り,この図は参考程度であるが,クリープで使
用 した応力 と文献からの合金の融点を考えると,低温べき乗測 クリープに対応す
る.よ って,拡散ク リープが主であ り,活性化エネルギーは自己拡散 もしくは格
子拡散の活性化エネルギーが律速す ると考えられる.
IN718合金 に 含 ま れ る元 素 の 活 性 化 エ ネ ル ギ ー は,草 開 ら の 報 告 に よ る と,
Table2.5.1のよ うに な っ て い る[71].よっ て,Nbの活 性 化 エ ネ ル ギ ー が 一 番 大 き
く,律速 す るの はNbで あ る可 能 性 が高 い.
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第3章 実験方法
3.1供 試 材
積 層 造 形(粉 末 床 溶 融 結 合)に て,各層 の レー ザ ー 走 査 方 向 を67。(67。走 査材)
と90。(90。走査 材)変 化 させ た45㎜ 角 のInconel718(M718)合金 ブ ロ ッ ク と,
従 来 材 で あ る溶 解 鍛 造[72]IN718合金 を使 用 した.
積 層 造 形IN718の67。走 査材 と90。走査 材 は,ガ ス ア トマ イ ズ 法[73]によ るEOS
社 製 の718合金 粉 末 を用 い,化学 組 成 をTable3.1[741に示 す.造 形機iはEOS社製
のEOSINTM280[75]を用 い,造 形 パ ラ メー タ をTable3.2に,造形 後 の ブ ロ ック を
Fig.3。1に示 す 。
Table3.1Chemicalcompositionofpre-alloyed718alloypowder[74].
CMgSiPSCr
O.040.020.02<0.OlO。00419.63
Ni MoNbTiA1
52.592.855.051.10.46
CoTaB CuPb Bi
0.030.020.0020.050.0001<0.00003
SeAgOFe
O.00010.00010.Olgbal.
Table3.2Buildingparameters[75]
Power[W]Scanspeed[m/s]Layerheight[Fm】Spotsize[mm]Atmosphere
400<7400.2Argon
,滅 ゲ.
㌔ ・
?
?
(a)6701aser-scannedblock(b♪90Q aser-scannedblock
Fig.3.1As-builtcubesof(a)67。scanand(b)90。pattem.
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3.2試 料 製 作
3.2.1試料 切 出 し ・埋 込 み
組 織 観 察,強 度(引 張 り,ク リー プ)試 験 用 の試 料 をJeanwirtz社製CUTO1
(Fig.3.2)もし くはbrother社製HS-300ワイ ヤ 放 電加 工機(Fig.3.3)にて切 出
した.
組 織 観 察 試 料 は,研 磨 の た め導 電 性 を有 す る炭 素 樹 脂Struers社製 熱 間 埋 込 み
樹 脂 ポ リフ ァス トを用 い,Struers社製CitoPress-1(Fig.3.4)で埋 込 み を行 った.
強 度試 験 片 は,べ一 ス プ レー トに対 して垂 直 な 垂 直材 と水 平 な水 平材 を用 い た
(Fig3.5).試験 片 寸 法 をFig.3.6に示 す.
㌔噸一__一 ら 壬ご{
Fig.3.2LowspeedcuttingmachineCUTO1(Jeanwirtz)
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Fig.3.4Hotmountingmachine,CitoPress-1(Struers)
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Fig.3.6Scaleoftensileandcreepspecimens.
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3.2.2熱処 理
熱 処 理 はAr雰 囲気 中 にて行 った.は じめ に縦 型 電 気 炉(Fig.3.7)に試 料 を 吊
る し,電気 炉 を密 封,ULVAC社製 ロー タ リー ポ ン プGVD-050A(到達 圧 力6.7×10'
2)を用 い て真 空 を引 い た 後,Arに置 換 した.目 標 温 度 に昇 温,保 持 し,試料 温 度
は 白金 熱 電 対 に て士2。Cの範 囲 で制 御 した.
Inconel718に一 般 的 に用 い られ て い る熱 処 理 法[76]を用 い た.Fig.3.8に示 す よ
うに,溶体 化 処 理 と して9820C/1h(AC:AirCooling)を施 した 後,時 効 処 理 と し
て718。C/8h(FC:FumaceCooling;55.6◎C/h)+621。C/10h(AC)の時 効 処 理 を
施 した.他 に,熱 処 理 を施 さな い試 験 片,時 効 処 理 の み を施 した試 験 片 も用 意 し
た.
ρ垂
＼ 隔.
窯-」召
●
?
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穗
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韓
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噴司」 』
司曜 」L
Fig.3.7VerticaltypeelectricalfUrnace.
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3.2.3試料 研 磨
ム サ シ ノ 電 子 社 製MA-200及 びMA-200D(Fig.3.9)を用 い た.
EBSD用 試 料 は,耐 水 研 磨 紙(#400,#800,#1200)で研 磨 した 後,Struers社製DP
ス プ レー の 多 結 晶 ダ イ ヤ モ ン ド(9μm,3μm)で 鏡 面 研 磨 し,コ ロ イ ダ ル 懸 濁 液
で 仕 上 げ た.エ ッチ ン グ 試 料 は コ ロイ ダ ル 懸 濁 液 を 使 用 せ ず,ダ イ ヤ モ ン ド研 磨
で 仕 上 げ た.エ ッチ ン グ は 室 温 でKalling液(35gCuCI2,100mLHCl,100mL
ethanol)[77]を使 用 し,電 解 液(70mlPhosphoricacid,30mldistilledwater)[78]を
用 い てOOC,5V.10sで行 っ た.
と く に透 過 型 電 子 顕 微 鏡(TransmissionElectronMicroscope;TEM)用試 料 は
ワイ ヤ 放 電 加 工機 で0.15㎜ の 薄板 を切 り出 し,耐 水研 磨 紙(#1200)で厚 さを
100μm前後 と し,■で 研 磨 液Oを 用 い て試 料 を作 製 した.強 度 試 験 片 は,耐 水
研 磨 紙(#400,#800,#1200)で研 磨 した.
、 一 _.=で'
な ぬ
.＼
!螢:・.
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シ癬"
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覧 ユ 夢 の ●
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MAv2(醐 脅
Fig.3.9Lappingpolishingmachine,MA-200D(Musashinodenshi)
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3.3組 織 観 察
光 学 顕 微 鏡(OpticalMicroscope;OM)はOLYMPUS社製BX60M(Fig.3.10),
走 査 型 電 子 顕 微 鏡(Sc㎜ingElec甘onMicroscope;SEM)は日立 社 製S-3700(Fig.
3.11),後方 電 子 散 乱 回 折(ElectronBackscatteredDiffraction;EBSD)装置 とエ ネ
ル ギ ー 分 散 型X線 分 光 器(EnergyDispersiveX-raySpectrometer;EDS)装置 は
OXFORDrNSTRUMENTS社 製,解 析 ソ フ トは 同 社Channe15,透過 型 電 子 顕 微 鏡
(TransmissionElectronMicroscope;TEM)は,日本 電 子 社 製JEM-3200FS(Fig3.12)
を 用 い た.
Fig.3.100M(OLYMPUS,BX60M)
～蜘 、＼'入
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Fig.3.11SEM(HITACHIS-3700N).
39

3.4強 度 試 験
3.4.1引張 試 験
sHIMADzuAuToGRAPHAG-10TE引張 試 験 機 の外 観 をFig.3.13に示 す.試 験
条件 は,大気 雰 囲 気 で24。Cと650。C,ひず み 速 度4.25×104s-1であ る.ひ ず み は
ダ イ ヤル ゲー ジ(KYOWAPEACOCK)を 用 い,デ ー タ ロガ ー(KYOWAStrain
AmplifierDPM-712B)で記録 した.650。Cで は,ク ラム シ ェル 型 炉 で昇 温 し,白
金熱 電 対 で±2。C以内 で制 御 し,650。Cで30min保持 した 後,試 験 を行 っ た.
?
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ElectricFumace
Fig.3.13.SchematicimageofAG-10TEtensiletestmachine.
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3.4.2ク リー プ 試 験
東 進 工 業 社 製,レ バ 一ー・比10:1の 定 荷 重 型 引 張 ク リ 一ー・プ 試 験 機 を 使 用 した(Fig.
14).試 験 条 件 は650。C,550MPa,大気 雰 囲 気 で 行 っ た.
伸 び は試 験 片 上 端 お よび 下 端 に取 り付 け た伸 び 計 を介 して電 気 炉 の 外 部 に導 き,
ダ イ ヤル ゲ ー ジ を介 し,Multichannelmeasurementsystemmodel-MMA-1Rで測 定
した.温 度 はTemperatureControlUnitBETHEL-303およびBETHEL-4Aを用 い,
白金 熱 電 対 に て土20C以内 で 制御 した.
Exte
Balancer
Fig.3.14.Schematicillustrationoftensilecreeptestmachine.[79]
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第4章 実験結果
4.1組織観察
4.1.1光学顕微鏡像(67。走査材)
Fig.4.1.1.1に67。走査材の垂直面の光学顕微鏡像を示す.積 層方向 と平行に伸
びる柱状結晶が多 く観 察されるが,一部で微細な等軸粒が存在 している混粒組織
を有 していた.柱 状結晶は積層方向に対 してやや傾いたものも存在 していた.
1層分(40μm程度)の 新たな合金粉末が溶融 され る際,この積層厚 さよりも入
熱深 さが深い(考 察5.1場所 をいれる)た めに,すでに固化 している金属も溶融
され,この結晶方位 を維持 して成長す るエピタキシャル成長の結果 と考 えられる.
Fig.4.1.1.2はリン酸 と蒸 留 水 に よ る電 解 エ ッチ ン グ に よ って 得 られ た 像 で あ
り,垂直 面 お よび水 平 面 の様 子 を示 して い る.垂 直 面 で は 各 レー ザ ー 走 査 に よ っ
て形 成 され る溶 融 池 境 界(moltenpoolboundaries;MPBs)が形 成 され て い た.一
部 デ ン ドライ ト組 織 も観 察 され,MPBsを 貫 い て デ ン ドライ トが 成 長 して お り,
Fig.4.1.1の柱 状 結 晶 の結 果 をふ ま え る と,MPBsは粒 界 と一 致 しな い こ とが 考 え
られ る.ま た,同方 向 に配 向 す るデ ン ドライ トは あ る幅 を も って 成 長 して い る こ
とが観察 され た.水 平 面 で も,垂 直 面 と同様 に レー ザ ー 走 査 痕 が 観 察 で き,各 層
67。程 度 レー ザv-一・走 査 方 向 が変 わ っ て い る こ とが 分 か る.レ ー ザ ー 走査 痕 の一 部
が 連 続 して い な い こ とか ら,同一 レー ザ ー 走 査 で も入 熱 深 さが均 一 で な い こ とが
確 認 され た.
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Fig.4.1.1.10pticalmicrographsof67。sca㎜edsample.(b)is
highmagnified丘om(a).
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(a) (b)
?
200μm一 100μm一
(c) (d)
400μm一 200μ111一
Fig.4.1.1.20pticalmicrographsof67。scannedsamplethatwasetched.(a)and(b)are
verticaland(c)and(d)ishorizontalplane.
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4.L2光学顕微鏡像(90。走査材)
Fig.4.1.2.1に90Q走査材の垂直面の光学顕微鏡像を示す.67。走査材 と同様 に,
柱状結晶が観察 された.等 軸に近い結晶 も存在 してお り,比較的大きな粒径 を有
す る結晶 と粒径の小 さな結晶が存在 していた.一 定の間隔で積層方向に伸長 し
ている柱状結晶が見 られ,これ らは積層方向に対 してほぼ平行であり,67。走査材
と異なる組織を有 していた.
Fig.4.1.2.2はリン酸 と蒸留水 にて電解エッチングを施 した垂直面および水平
面の光学顕微鏡像である.67。走査材 と同様に,MPBsが観察されたが,各層90。
毎 レーザービーム走査方向が異なるために,規則的な組織 となっていた.扇 形状
のMPBsでは,デン ドライ ト組織が見 られ る.水 平面では,レーザー ビーム走査
方 向が各層90。回転 した跡が観察された.67。材 と同様 に,一部不連続な部分が存
在 してお り,場所によって入熱深 さが異なっている.入 熱深 さは,レーザー ビー
ム走査方法によらないことが分かった.
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Fig.4.1.2.10pticalmicrographsof900scannedsample.(b)ishigh-
magnifiedfrom(a).
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Fig.4.1.2.20pticalmicrographsof90。scannedsamplethatwasetched.(a)and(b)are
verticaland(c)and(d)arehorizontalplane.
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4.1.3試料 切 り出 し場 所 に よ る組 織 の 違 い(67。走 査 材)
積 層 造 形 技 術 は,入 熱 お よび 冷 却 速 度 が 高 い た め に残 留 応 力 が生 じ,バル クの
部 位 に よ って そ の程 度 が 異 な る こ とが 考 え られ る.そ こで,Fig.4.1.3.1に示 す よ
うに,約3mm角 の 立 方 体 を切 り出 し,各部位 にお け るEBSD法 を も ちい た逆 極 点
図(inversepole丘gure;IPF)マップ,結 晶 粒 界(grainboundary;GB)マップ,局所
方 位 差(kemelaveragemisorientation;KAM)マップ,極 点 図(poleigure)を示 す.
IPFマップ は積 層 方 向 に対 応 してお り,GBマ ップ の結 晶粒 界 は 高傾 角粒 界 を15。
以 上(黒 色),6。以 上(赤 色)と した.KAMマ ップ は,局 所 方位 差 をooか ら5。
の 範 囲 で青 色 で示 した.併 記 され る ヒス トグ ラム は,KAMマ ップ に よ るデ ー タ
に よ る もの で あ る.極 点 図 は,Z方 向 が 積 層 方 向 に対 応 してお り,赤色 が 強 度 が
強 い こ とを示 して い る.い ず れ も垂 直 面 を観 察 した.
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Fig.4.1.3.1Eachcubicsamples(about3x3x3㎜)wascutfromtheblock.
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部位A(Fig.4.1.3.2)では,平均粒径は22.2μmであった.IPFマップを見ると,
他の部位に比べて等軸に近い結晶粒の分布が観察 された.部 位Aは 他の部位 に
比べて,後続の積層回数が少ないため入熱の回数が少 ない と考えらえる.そ のた
め,入熱 による回復 が進 まず,局 所方位差 のひずみは他 の部位 に比べ て高い
(0.92。).極点図を見 ると,[001]方位か らずれた ところに配 向していることが
分かる.デ ン ドライ トはレーザー熱源を目指す ように成長す るため,レー ザー走
査 が約7m/s前後 と高速で走査 されているため,積 層方向(Z)に 対 して傾いた
可能性がある.
部位Aに 比べてB(Fig.4.1.3.3)は,全体的に伸長 した結晶がIPFマップから
観察 された.し かし,柱状結晶に比べて粒径の小 さな等軸に近い結晶粒 も多 く,
混粒組織を有 していた.MPBsの形状を考えると,一部MPBsの中心(溶 融 され
た ときに一番高温になる部分)に 向かって成長 しているとみ られる結晶が観察
された.局 所ひずみは0.800であり,部位Aよ りも小 さい.ま た,KAMマ ップで
は,伸長 した結晶粒に多 くひずみが存在 していたが,粗大粒でも局所方位差が小
さい結晶 も存在 していた.極 点図では,部位Aに は劣 るが,[001]方位 に弱い配向
を示 した.積 層方向(Z)か らやや傾いてお り,部位Aと 同様の結果であったが,
そのほかの方位はランダムであり,部位Aと は異なる結果 となった.
部位c(Fig.4.1.3.4)は部位Bと ほぼ同じ結果であった.し か し,局所方位差
は部位Bよ りもやや小 さく,バルク材底部で高残留応力の報告結果[58]と矛盾す
る.し か し,サポー ト構造を採用 したことを考えると部位BとCに 大きな差が
ないことは妥当である.部 位A-B及びB-C間は約20㎜ であ り,今回の積層条
件ではこの距離(20㎜)で レv-一・一ザー走査による熱履歴の影響を無視できる度
合いになると考えられ る.
部位Aと は異な り部位D(Fig.4.1.3.5)では,粗大な結晶粒 を有 していたが,細
かい等軸粒 も存在 していた.局 所方位差は部位Aと 近 く0.89。であったので,ひ
ずみは多 く導入 されたと考えられ る.極 点図では,{001}を見 ると弱い配向を示
してい るが,[001]方位か らずれた所に配 向が確認できる.そ の他 の方位 はラン
ダムであり,部位Aと 異なることから,ブロックを造形するにあた りブロックの
角 と辺の部分では組織が異な り,受 ける熱履歴 も異なることが考 えられ る.複
雑形状 を造形する場合を考えると,形状による入熱および冷却を考慮す る必要が
あ り,より詳細な実験が必要である.
部位E(Fig.4.1.3.6)およびF(Fig.4.1.3.7)は,部位B,cと ほぼ同等であり,
造形物の高 さが大きくなるとブロック形状のバル クでは角 と辺の影響は小 さく
なることが考えられる.
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Fig.4.1.3.2(a)IPFmap,(b)GBmap,(c)KAMmap,(d)misorientationhistogram,and
(d)polefiguresof670scannedpartAsample(verticalplane).
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4.L4熱 処 理 後 の組 織(67。走 査 材)
本 研 究 で は,IN718溶解 鍛 造材 に使 用 され る一 般 的 な熱 処 理 の溶 体 化 熱 処 理 と
2段 階 時 効 処 理 を用 い た(AMS5662).強度 試 験 に は,積 層 造 形 後 に熱 処 理 を施
し て い な いas-built材,溶体 化 及 び2段 階 時 効 処 理 を 用 い た 標 準 熱 処 理 材
(solutionheattreatmentandaging;STA)材,溶体 化 熱 処 理 を施 さず 時 効 処 理 のみ
を施 した 直 接 時 効 材(directaging;DA)材を用 い た.強 度 に対 して 組 織 が 与 え
る影 響 を考 え るた め,上 述 の熱 処 理 を施 した 積 層 材 の組 織 をFigs.4.1.4.1-4.1.4.3
に 示 す.な お,時 効 処 理 の 影 響 を み る た め に,溶 体 化 処 理 の み(solutionheat
treatment;SHT)行った 試 料 の 組 織 も示 して い る.い ず れ の 試 料 も,IPFマップ,
GBマ ップ,KAMマ ップ,局所 方 位 差 の ヒス トグ ラ ム,極点 図 を記 載 した.大 き な
違 い が観 察 され な か っ た部 位Bと 部位Cの 間 か らい ず れ の試 料 も用 い た.
溶体化処理のみを施 したSHT材 のIPFマップでは,as-built材に比べて大きな
変化は見られず,伸長 した結晶粒 と等軸に近い小 さい結晶粒か らなる混粒組織で
あった.し か し,KAMマ ップでは結晶粒内のひずみが配列 してお りポ リゴニゼ
ーションが確認でき,等軸に近い比較的小さな結晶でひずみを内包 しないもの も
存在 していた.こ れは,積層時にできた微細な再結晶粒 の粒成長,も しくは溶体
化熱処理によって再結晶が起 こったことが考え られる.こ の粒成長 もしくは再
結晶は,局所方位差が0.56。となっている結果 と矛盾 しない.極 点図では,結晶方
位は特定方向への配向は見 られず,as-builtの状態 と大差ないが,[001]方位につい
て着 目すると,as-builtの材料は微弱であるがその方位 を有す る結晶があったの
に対 して,SHT材では見 られなかった.こ れは,熱処理による再結晶もしくは粗
大化の影響であると考えらえる.
標準熱処理材であるSTA材はSHT材 と同様に,混粒組織を有 してお り大きな
組織変化は見 られ なかった.ポ リゴニゼーシ ョンも観察 できる.時 効処理 によ
って結晶粒が等軸化す ることはなかったが,局所方位差 は0.68。となってお り,
SHT材よりも大きくなったがas-built材よりは低い値であった.こ れは,時効処
理を施 したことで主な強化相である γ"相が析出 したことが要因であると考 えら
れ る。γ"相は,一般的なNi基超合金の主な強化相である γ'相よりもすべ り系が
少ないため,この相をせん断するには大 きな応力が必要 となる.そ のため,強化
相をせん断する転位は多 くないと考 えられ る.2段 階時効処理によってこの相
が析出 し,γ"相は球状形状である.オ ロワン機構によって,転位の張 り出し,転
位ループが形成 された結果,導入 されるひずみが大きく,局所方位差はSHT材 よ
り高 くなったことが考えられ る.溶 体化処理によって析出す る δ相はマ トリッ
クスの γ相 に対 して非整合析出するため,ひずみは整合析出して弾性場 を形成す
る γ"相に比べ小 さい.極 点図では強い結晶配向を有 していることが確認 された.
直接時効処理を施 したDA材 のIPFマップをみ ると,混粒組織はas-built材と
大きな差異はなかった.SHT材およびSTA材 と同様にポ リゴニゼーシ ョンは観
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察 され,時効処理によって導入 されたことが考えられる.局 所方位差はSHT材
よりも高く,STA材と同等であった.こ れは,溶体化処理によって析出する δ相
が析出せず,強化相である γ"相が多 く析出したことに起因す ると考えられ る.
先述の通 り,整合析 出する強化相の周 りには弾性応力場が形成 され,球状の析 出
によりオ ロワン機構 にループ転位 と転位の張 り出しが形成 され る.δ相 の主要
元素であるNbは γ"相の主要元素でもあ り,STA材やSHT材 では安定相の δ相
に多 く使用 されるが,DA材は溶体化処理を施 していないため,Nbの多 くがγ"相
に占め られ る.よ ってSTA材 よりも高い局所ひずみになったことが考え られ る.
極点図か ら,結晶配向は強 くなかった.
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4.1.5試料切 り出し場所による組織の違い(90。走査材)
部位A(Fig.4.1.5.1)のIPFマップをみると,他の部位 に比べて小 さい結晶が
多 く存在 していた.レ ーザー ビーム積層造形法では,最上面は表面粗 さ向上の為
に複数回走査 され ることがある.柱 状結晶は赤色 を示す結晶が多 く,[001]方向
に配向することが考えられる.一 方で,粒径の小 さい結晶は一部に集中 してお り,
積層の上部では入熱深 さが比較的小 さい レーザー走査 を複数回行われた ことで,
MPBs底部ではひずみが蓄積 し再結晶が促 された と考 えられ る.こ れ らの結晶
粒 は[001]方向(赤 色)で はなく,ランダムとなっている結果 とも矛盾 しない.
局所ひずみは0.850と67。走査材 の部位Aと 同等であり,他の部位 に比べて高い
値 となった.KAMマ ップでは,粗大粒に多 くひずみが内在 してお り,これ も670
走査材 と相違ない.し か し,極点図では{001}にて強 く配向 してお り,{001}およ
び{010}方向はランダムであることは,90。走査材の特徴であるといえる.ま た,Z
方位の強い配向はややずれてお り,速いレーザー走査によってデン ドライ トの成
長方向が傾いた形跡が見 られた.
部位B(Fig.4.1.5.2)では,アスペク ト比の大きい伸長柱状結晶が約100μmの
間隔で並んでいた.こ れは67。走査材には見 られなかった組織であ り,いずれ も
[001]方向に配 向 している.ひ ずみ はこの伸長柱状結晶に多 く分布 してい るが,
この結晶に挟まれる粗大粒にも存在 してお り,水平方向に亜粒界を形成 している
ものも確認 された.MPBsの端部では,熱勾配はMPBの 中心に向くため水平方
向 となることが考 えられ,デ ン ドライ トはこの方向に成長す るし,界面に沿った
亜粒界が形成 される.局 所方位差は0.860と比較的高く,部位Aと 同等であった.
670走査材では約20㎜ 離れた部/立Aと部位Bの 間で局所方位差があ り(部位
Bの方が低かった)結 果 と比べると,導入 されるひずみは90。走査では20㎜ で
はやや緩和 されにくいことが考えられる.レ ーザー走査のパスは,隔層で重なる
部分が存在 し,67。走査のよ うにランダムに走査 しないために,材料の一部にひず
みが集中することが考えられ る.結 晶方位は,{100}にて配向が見 られた.積 層
方向の[001]方位での配向は部位Aほ ど大きくはないが,[001]方向からやや傾い
た方位 に一定間隔で配向 してお り,やは り速い レーザー走査の影響が うかがえた.
部位c(Fig.4.1.5.3)は部位Bと ほぼ同様の結果であるが,局所方位差がo.73。
と低 くな り,670走査材の部位A,D以 外に対応する値 となった.繰 り返 し入熱に
よってひずみが緩和 されたことが予想 されるが,伸長柱状粒に多 く亜粒界,ひず
みが存在することか ら,入熱によるひずみが導入 されるのはこの部分であること
が考えられ る.結 晶配向も部位Bと ほぼ変わ らない結果であった.
部位D(Fig.4.1.5.4)では積層の上部であるにもかかわらず,結晶は粗大なも
のが多かった.し か し,ひずみが多 く導入 され,亜粒界 も多く存在 していた.IPF
マ ップではアモルファスに近い結果が見 られる.先 述のように,積層上部では入
熱深 さが比較的浅い レーザー走査が複数回行われることが考え られ,導入 され る
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ひずみが大きくなる.部 位Dで は,部位Aと は異な り,これ らが高傾角粒界を有
す る事はなかったことから,ひずみによる結晶粒形成の影響は部位Dの 方が部
位Aよ りも小 さい ことが考えられる.高 傾角化 しなかったことで,局所方位差
は0.960と部位Aよ りも高い値 となった.部 位Aや 部位Bほ ど[001]方向に配向
する傾向は見 られない.よ って,再結晶 したことは考えにくい.
部位E(Fig.4.1.5.5)は,伸長柱状結晶 と粗大粒か らなる混粒組織は部位B,c
と同様であった.し か し,ひずみはKAMマ ップやGBマ ップから,粗大粒にも多
く存在 し,部位Bと 近 く,局所方位差も部位Dと 同様で,部位DとEの 関係 は部
位AとBの 関係 に近い.こ のことか らもgoo走査で得 られ るブロックの角部分
と面(辺)部 分では,20㎜綴 の深 さまでは応力が緩和 され}こくいことが うか
がえる.結 晶配向は弱かった.
部位F(Fig.4.1.5.6)のIPFマップか ら混粒組織は,部位B-Eと 相違ない.
KAMマ ップとGBマ ップでは,粗大粒の局所方位差が低減 してお り,一部高傾角
粒界 となっていることが考え られる.繰 り返 し入熱 ・冷却によってひずみが再
配列 し,高傾角化 したことが考 えられる.局 所方位差 も0.780と小 さくなってい
たが,伸長柱状粒 にひずみが蓄積す る組織は維持 されていた.結 晶方位 は,弱い
が[001】方位に配向していた.
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4.1.6熱処理後の組織(90。走査材)
溶体化処理のみを施 したSHT材(Fig.4.1.6.1)では,伸長柱状結晶が一定間隔
で存在 していたas-built材の組織は崩れた.伸 長 した結晶には,as-built材にはひ
ずみが蓄積 されてお り,結晶が熱処理 によって高傾角化 したあとが伺 える.GB
マ ップから,小傾角粒界の形成がみ られ,KAMマップからポ リゴニゼーションが
確認 された.局 所方位差は0.51。程度 と小 さい値であった.こ れは67。走査材 と
同等の結果である.結 晶の配向も微弱であり,再結晶によって配向がランダムに
なったことが考えられる.
標準熱処理を施 したsTA材(Fig.4.15.2)はsHT材と同様に,一定間隔で存
在 していた伸長柱状結晶は観察 されなかったが,[001]方位 を有 した柱状結晶は
一部見 られた.こ れ らが,as-built材に存在 していた伸長柱状結晶であると考 え
られ る.GBマ ップでは小傾角粒界は少なくなっているがKAMマ ップを見ると
ポ リゴニゼーションが存在 し,柱状結晶中に多 く見 られる.67。走査材のSTA材
と同様,SHT材よりも局所方位差は大きくなっていたがas-built材よ りは小 さい
値であった.時 効処理による強化相の影響が考え られる.極 点図の配 向はラン
ダムであ り,これは溶体化処理による結果を引き継いでいることが推察 される.
直接時効を施 したDA材(Fig.4.1.5.3)は,sHT材およびsTA材 よりも柱状結
晶が多 く観察 された.亜 粒界 も多く形成 されてお り,ひずみが多く蓄積 されてい
ることが確認 され,as-built材よりもポ リゴニゼーションが進んでいた.溶 体化
処理によって析出す る δ相が析出しないと考えられるため,Nbは強化相である
γ"相に多 く要 されて弾性応力場が発生 し,局所方位差は0.6goと比較的高い結果
になった.極 点図では,配向が強い傾 向にあ り,[100]方位 を見ると強い配向が2
か所観察 され る.こ れは,gooレーザー走査 がx方 向 と一x方向に走査 された際に
導入 され るデン ドライ トの成長方向が傾いた結果である可能性がある.
70
(a)
?
」
?
?
?
塁〆
倉　 す
婁・礁
〆 、'
1,,.
に ご ゆ
ずり 　 ぱ
鰍欝1,
ヒの懸虻
り　 ぜ
.ダiン1。d、.
illり・・ボ
'"
馬
8
?
?
?
?
?
??
/
j
も
豊
(b))x
㍉1/
77rク
(d)25
§20言
§15
馨1・
葦5
タ
0
?
?
?
弊
磐聖
Average:0.620
P.亀
5
?
?
???
?
?
?
?
0 1234
Misorientation(。)
(e)
{100}Z(BD) {101}Z(BD》 {m} Z(BD)
繍x
x■
Min
Fig.4.1.6.1(a)IPFmap,(b)GBmap,(c)KAMmap,(d)misorientationhistogram,and
(d)polefiguresof900sca㎜nedsampleafteronlysolutionheattreatment..
71
(a)
?㌔
?
?
?
?
?
?
?
?
∵み
い
ツ酵
ー
》
?
?
?
も
醸 ＼!レ蒐,
1㍉＼
?
ー
?
、
?
、
、
?
?
?
??
?
?
?
?
?
?
?
?
?
㌧
?
?
?
?
?
?
」
㌦
?
?
?
?
?
?
?
(c)
?
恩
歯
(d)25
翁20
言
.915
奮砦
lo
窺?
?〉 5
0
Average:0.700
0 1234
Misodentatlon(。)
5
?
?
?
???????
???
(e)
{100}Z(BD) {101}Z(BD) {lll}Z(BD)
繍
x■
Min
Fig.4.1.6.2(a)IPFmap,(b)GBmap,(c)KAMmap,(d)misorientationhistogram,and
(d)polefiguresof90。sca㎜nedsampleaftersolutionheattreatmentandaging.
72
(a)
?
?、、?
??
ギ'
ノ
メ「.='
耗"ジ
itf.、
～〆瀧
r
ー
?
1
黙1砿'でー '
?
?
1'
1'楓
～
?
」
㌫
??
?
?
?
??
?
?
?
?
?
?
??
》
III
?㌣
?
〜
チ
豊
(d)25
Average:0.6go
?
???
?』??
?
?
?
?
寂20言
§15
馨,・壼
5
タ
0
0 1234
Misorientation(。)
5
(e)
{100}Z(BD) {玉0嚢}Z(BD) {川} Z(BD)
Max
懸x■
Mln
Fig.4.1.6.3(a)IPFmap,(b)GBmap,(c)KAMmap,(d)misorientationhistogram,and
(d)polefiguresof900scannedsampleafteronlyaging・
73
4.1.7TEMに よる組 織 観 察(as-built材)
Fig.4.1.7.1に670走査 材 のTEMに よる観 察 結 果 を示 す.微 細 な析 出物 が連 続
して お り,高い 転 位 密 度 を有 して い た.こ れ らは タ ン グル し,セ ル組 織 を有 して
い た.元 素 分 析 に よ るマ ッ ピン グの 結 果(Fig.4.1.7.2),これ らの 析 出物 はNbお
よびMoが 濃 化 して い た.微 細 な析 出物 は転位 の運 動 を 阻 害 し,転位 の切 合 いや
固 着 に よ って 強 度 に影 響 す る こ とが 考 え られ る.
Fig.4.1.7.3は90。走 査 材 のTEM観 察 結 果 で あ る.67。走 査材 と同様 に微 細 な析
出物 と多 数 の 転位 が 観 察 され た.元 素 分 析 マ ッ ピ ン グ を 見 る と(Fig.4.1.7.3)
67。と同 じ く,NbおよびMoが 濃 化 して お り,同一 の析 出物 で あ る こ とが確 認 され
た.
積層造形による入熱お よび冷却 によって転位が導入 され,微細な化合物が析出
す るとい う観点で,TEMによるミクロ組織では,走査方法に大きな差異はないこ
とがわかった.
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4.2.167。走査材 の引張特性(24。C)
24。Cにおける引張試験の結果をTable4.2.1.1とFig.4.2.1.1に示す
As-built材の強度は比較材であるcastandwrought(溶解鍛造)材 に比べ低い結
果 となった.し か し,熱処理を施 したSTA材およびDA材 は,溶解鍛造材を上回
った.こ れは,時効処理による強化相の析出が大きく寄与 していることが考えら
れ る.ま た,熱処理の有無に関わらず水平材の方が垂直材 よ りも高い強度 となっ
ていた.TEM観 察の結果(Fig.4.1..7.3)から,as-built材で高い転位密度 を有 し
これ らがタングル したセル組織 を有 していた.ま た,NbとMoが 濃化 した化合
物がナノオーダーで多数析出 していた.こ れ らは転位の移動 を阻害す ることが
考えられるが,as-built材の強度は溶解鍛造材 よ りも低い結果であった.溶 解鍛
造材 は強化相を析 出させる時効処理を施 してある.STA材お よびDA材 は,溶解
鍛造材 を上回ったことか ら,強度に大 きく寄与するのは強化相であることが考え
られる.積 層造形材は,先述の通 り,as-builtの時点で高い転位密度 と微細化合物
を有す る組織であ り,この組織に強化相の効果が重畳 された と考えられ る.溶 体
化処理で δ相が析出 していると考えられる.し か し,強度はDA材 と同等である
ので,強度に悪影響は与えない結果 となった.
延性ついて,as-built材の水平材,垂直材 ともに溶解鍛造材 よ りも2倍 以上 とな
った.熱 処理後に強度は向上 したが,延性は低下 した.し か し,溶解鍛造材の延
性 よりもいずれの材料でも高 くなった.
As-built材で は水 平 材,垂 直 材 と も延 性 的 な破 面 で あ っ た が,粒界 で割 れ て い る
箇 所 が存 在 した(Fig.4.2.1.2,Fig.4.2.1.3).また,ボ イ ドも観 察 され,炭 化 物 な
どの周 りに応 力 が集 中 し この よ うな 形 状 に な っ た と考 え られ る.こ れ は,溶解 鍛
造 材 で も観 察 され,延 性 破 面 の特 徴 で あ る とい え る.側 面 で は,MPBsが 酸 化 さ
れ た 跡 が見 られ る.MPBs界 面 に沿 っ て ク ラ ッ クが 見 られ,垂 直材 で は なす 角 度
が58。,水平 材 で は460程度 で あ り,最大応 力 方 向 の45。に近 い.FCC結 晶 の す べ
り面(111)面 と[001]方向 に対 応 す る負 荷 方位 の なす 角 度 は55。程 度 で あ り,垂
直 材 の な す 角 度 と近 い.ま た,こ れ らの ク ラ ック はMPBs界 面 上 に あ る た め,高
い 応 力 が この 界 面 に沿 っ て働 き,クラ ック が発 生 した こ とが 考 え られ る .STA材
(Fig.4.2.1.4,Fig.4.2.1.5)では,as-built材と同様 に延 性 破 面 で あ る.水 平材,垂
直材 と もに破 面 上 面 の周 辺 部 で は,粒 内破 壊 の様 相 を示 して お り,中 心 部 で は粒
界破 面 で あ っ た が,as-built材で も見 られ た ボ イ ドが 形 成 され て い た.垂 直 面 で
は(111)面 の フ ァセ ッ ト割 れ も見 られ る.水 平材 の破 面側 面 で は,粒 界 にそ っ
た形 状 が観 察 され,ク ラ ック の起 点 は粒 界 で あ る こ とが 考 え られ る.DA材(Fig.
4.2.1.6,Fig.4.2.1.7)では,破 面 上 面 の 角 部 が45。-550に近 い 角 度 で ク ラ ッ クが 走
っ て お り,こ の 部 分 は粒 界 破 壊 した こ とが 考 え られ る.し か し,上 面 で は粒 界 で
割 れ て い る形 状 お よび フ ァセ ッ トも見 られ た.水 平 材 の側 面 拡 大 図 で は,負荷 方
向 に垂 直 な ク ラ ッ クが 見 られ,MPBs界 面 が粒 界 とな っ て,負 荷 方 向 に対 して 垂
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直なこの界面に沿ってクラックが入った後が確認 された.破 面側面は負荷方向
に対 してooとgoo向いているクラックの形状が見 られ,45。-550に傾いている様子
は見 られなかった.よ って,水平方向に走るMPBs界面(と くに粒界)が 左右か
ら入 り,クラック先端で応力が集中 し両者が結合 して割れたことが考えられ る.
Table4.2.1.1Tensilepropertiesof67。scannedsampleat24。C
0。2proofstrengthTensilestrengthElongation
As-buihvertical
As-builthorizontal
STAvertical
STAhorizontal
DAvertica董
DAhorizontal
Castandwrought
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1270.7
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1034
1022.5
1070.0
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4.2.267。走 査 材 の 引 張 特 性(650。C)
650。Cにお け る引 張試 験 の結 果 をTable4.2.2.1とFig.4.2.2.1に示 す.
24。Cと同様 に強 度 はas-built材で は溶 解 鍛 造 材 よ り劣 るが,熱 処 理 を施 す と上
回 る結 果 と な っ た.強 化 相 の析 出 が 大 き く寄 与 して い る と考 え られ る.水 平材
の方 が 垂 直 材 よ りも高 い傾 向 も24。Cと変 わ らな い.
延性 も240Cの時 と変わらず,as-built材では溶解鍛造材 よ りも優位であった.
しか し,熱処理を施 したSTA材 とDA材 は延性が低下 し,垂直材は比較材 と同等
程度であったが,水平材 は顕著に低下が見 られた.溶 体化処理では,有害相であ
る δ相が析出 し,特に粒界に析出することが知 られているので,水平材の負荷方
向に対 して垂直 な粒界 にそって この相が析 出 したことが原 因 と考 え られ る.
DA材の水平材 も溶解鍛造材 の約半分であったが,STA材よ りは高い値 となった
のは,δ相の析出の程度が小 さかった可能性がある.
破面に関して,as-built材の垂直材(Fig.4.2.2.2)では,角部で応力が大きくな
る45。に近い傾斜 した破面であった.中 心部は粒界割れの様相 を示 している部
分 もあり,側面の拡大写真 から,尖った山上の形状が見 られた.こ れは柱状結晶
の結晶粒界である可能性がある.水 平面の側面では,割れの角度が36。であ り,
(001)面と(111)面のなす角度の35。と近い.ま た,拡大図では負荷方向に対
して垂直なクラックが観察された.白 い部分はMPBs界 面による粒界 と考えら
れ,高温での大気雰囲気のため,酸化が進んだことが考え られ る.STA材の垂直
材(Fig.4.2.2.4)でも,角部では62。となってお り,(90-35=)550と比較的近い
値であった.中 心部付近は粒界破壊の様相を呈 してお り,ボイ ドも観察 された.
側面の拡大像ではMPBsに 沿 うクラックが観察 された.上 面では レーザー走査
に沿って形成 されるMPBsに沿った割れが見 られ,レーザー走査角度が670であ
ることと矛盾 しない.水 平材でもなす角は36。であり(111)面での割れが支配
的であったと考 えられる.粒 界で割れが進展 してお り,特にデ ン ドライ ト界面割
れが観察 された.側 面ではMPBs界 面 と思われるクラックと負荷方 向に対 して
垂直なクラックも見 られ る.後 者 は粒界に対応す ることが考え られる.DA材
(Fig.4.2.2.6)でも,クラックのなす角は340となってお り(111)面の割れが形
成 されていると考 えられる.ま た,ファセ ッ ト破面,MPBs界面の割れ も観察 さ
れた.粒 界割れが多くの面積 を占めてお り,デン ドライ ト間での割れ も見 られる.
水平面でも粒界で割れてお り,側面では負荷方 向に対 して垂直なクラックが多 く
観察 された.
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Table4.2.2.1Tensilepropertiesof67。scannedsampleat650。C
O.2proofst「engthTensilestrengthElongation
As-builtvertical
As鱒buik】horizontal
STAvertical
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DAhorizontal
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Fig.4.2.2.2Fracturesurfacesof67。scarmedsalnpleat650。C(as-built,vertical)
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4.2.367。走査材のクリープ特性(650。C,550MPa)
ク リープ延性およびクリープ寿命は,熱処理の有無に関わらず溶解鍛造材 よ り
も劣った.STA材 は熱処理を施 したにもかかわ らず,as-built材に劣った.し か
しDA材 が積層材の中では優れた結果になった.水 平材は垂直材 に比べ,延性 ・
寿命 ともに顕著に劣った.STA材は溶体化処理によって δ相が析出 したことが
考えられ,この相は母相に対 して不整合に析出す る.主 な析出サイ トは粒界であ
った可能性 が高い.δ 相界面に転位が蓄積 し割れが生 じた可能性 がある.一 方
向凝 固材では負荷方向 と粒界の方向が垂直な時に特性が劣 ることが知 られてお
り[80],本研究結果 と矛盾 しない.
As-built材の方がクリv-・一・プ特性が優れたのは,ク リープ試験条件が650。Cであ
り,この温度は強化相の析出温度に対応す る.長 時間の保持によって,析出速度
が比較的おそい γ"相が析 出したことが要因 としてあげられ る.DA材 は試験前
か ら,強化相が析出 してお り,試験 中の650。C保持によって,一次強化相が成長 し
た中に,小さい二次強化相が析出 してas-built材よりも優位 な結果 となった と考
えられ る.垂 直材の破面の上面は,いずれの材料でも峰の連な りのような形状が
観察 された.側 面の写真か ら,MPBs界面異沿って割れが観察 され,連峰の形状
はMPBs界 面であることが考 えられ る.い ずれも拡大 してみ るとデン ドライ ト
界面での割れであることが分かる.ま た,DA材では,連峰形状の角度が67。に近
い ことから,これ らは レーザv-一・一走査跡である可能性が高い.MPBsによる化合物
中の元素の拡散によって偏析部分に転位が蓄積 され,クラックが生 じPFZを 経
路 として割れが生 じたと考えられ る.水 平材でも同様にデン ドライ ト間でのき
裂が確認 され,この面は負荷方向に対 して垂直である.一 部負荷方向に対 して,
340傾いた場所があ り,粒内破壊 した場所 と考えられるが,大部分はデン ドライ ト
界面で割れた面であった.
1180。CSTA材では980。C溶体化を施 した材料 より特性が優れた.1180。Cの溶
体化処理で害相である δ相が固溶 し,結晶粒が粗大化 したことが考えられ,破面
を見ると粗大な等軸粒 の粒界で破壊 していた.一 部は延性破面を示 していた.
拡大 してみると,粒界は丸みを帯びてお り,1180。Cのスーパー ソルバス温度での
熱処理で液化が起 こった可能性がある.よ って,粒界が弱化 してクラックが進展
し,有効断面積が減少 して破壊 に至ったと考えられる.側 面を拡大す ると,粒界
が白くなってお り,この部分にクリープ試験の初期にクラックが発生 した可能性
がある.
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Table4.2.3.1Creeppropertiesof67。scannedsamples(650。C,550MPa).
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Fig.4.2.3.1Creeppropertiesof67。scannedverticalsamples(650。C,550MPa).
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4.2.490。走査材の引張特性(24。C)
670走査材 と同様に,as-built材の垂直材お よび水平材の強度は比較材(溶 解鍛
造材)よ りも低い結果 となった.し か し,STA材およびDA材 は比較材を上回 り,
DA材の方がSTA材 よりやや高い値 となった.ま た,全体 を通 して,水平材の方
が垂直材 よりも高強度であった.
伸びに関 しては,強度が低かったas-built材の伸びは垂直材,水平材 ともに比較
材の2倍 以上 となった.STA材,DA材ともに延性は熱処理によって低下 したが,
比較材 よりも優れた.熱 処理 に関わ らず,垂直材の方が水平材 よ りも延性は低い
結果 になった.goo走査材でも,従来材 よりも優れた強度 と延性 を有することが
明らかになったが,熱処理が必要であ り,特に直接時効は強度に対 して有効に働
くことが分かった.
As-built垂直材では延性破面の特徴であるディンプルが観察 された.ま た,炭
化物によるボイ ドが形成 されていた.一 部,粒界でクラックが進展 した形状があ
り,デン ドライ トでの割れが観察された.側 面ではMPBs界面で割れたと思われ
る箇所が存在 していた.ま た,クラックの角度は35.1。と[OO1]方向と(111)面が
なす角 とほぼ同一である.goo走査材は約100pm間隔で,[001]方向に配向す る伸
長柱状結晶が形成 されてお り,この結晶は粒内破壊を したことが考えられ る.一
方でFig.4.2.4.2(e)の左半分のクラックは,負荷方向に対 してほぼ垂直にクラ
ックが進展 している.こ の箇所はMPBs界面の底部[001]方向の伸長柱状結晶以
外の結晶でクラックが発生 し,これ らがつながったことが考え られ る.as-built
水平材では上面の周辺部では粒内破壊 とみ られ,側面を見ると49.1。,さらにクラ
ックは36.2。と,[001]方向を有す る結晶のすべ り面であることと矛盾 しない.上
面の内部では粒界破壊 も見 られ,クラックが多 く観察 され ることから,破断前 に
クラックが発生 し,先述の粒内破壊が進展 した ところで,内在 していたクラック
が連結 し破断に至ったことが考え られる.特 に,側面では,負荷方 向に対 して垂
直に向くクラックが存在 してお り,試験片内部では小 さいクラックが発生 し,有
効断面積が減少する.粒 内き裂発生応力に達 した時点で,試験片の周辺部にクラ
ックが発生 し,き裂発生応力 〉き裂伝播応力の状態になって破断 したことが考え
られる.
STA垂直材の破面上面ではデ ィンプルや炭化物の割れが観察 され,延性的な破
面であったが,一部ファセ ッ ト割れが連続 してみ られ る箇所が存在 した.破 面側
面では,最大せん断応力方向に近い角度で割れがみ られる.部 分的に負荷方向に
平行な形状 も見 られ るが,この部分は粒界破壊であると考えられ る.オ レンジ色
の線の幅が約400μmであ り,IPFマップか ら,約100μm間隔で並んだ伸長柱状粒
が存在す る箇所 と考えられ る.ま た,MPBs界面による割れが観察 され,粒界三
重点であると考 えられ クラックが形成 された可能性がある.STA水平材の破面
を拡大すると,ディンプルが形成 されていた.13μm程度の(延 性破面によく見
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られ る)球 状析出物が観察 された.粒 界破壊の様相 を示 している部分 も存在 し
ていた.側 面を見ると,クラックは負荷方向に対 して垂直方向であった.ま た,
破面近傍の側面Fig.4.2.75(e)では,多くはないが くさび形のクラックが存在
していた.
粒内破壊 によるDA垂 直材で延性破面が観察 された.デ ィンプル も観察でき,
一部球状の析出物 と,立方体上の析出物による割れがみ られた.側 面を見ると,
すべ り船が観察 され,粒内破壊であった ことが確認 された.DA水 平材では,破
面上面の上半分では粒 内破壊,下半分は粒界破壊の様相を呈 している.粒 内破壊
の部分では,ディンプル と同時にデ ン ドライ トでのき裂 も観察 された.一 部 ファ
セ ッ トが連続 してお り,これは,伸長柱状結晶の滑 りが連結 したことによって形
成 された と考えられ る.ま た,球状析 出物も観察 された.破 面側面では,負荷方
向に垂直に割れていることか ら,表面の破壊は粒界のクラックの連結によると考
えられ,拡大写真でもFig.4.2.4.7(g)からクラックの上部 と下部ではすべ り線
の角度が違 うことから,クラック箇所が粒界に対応すると考えられ る.
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4.2.590。走査材の引張特性(650。C)
As-built材の強度は比較材 より低いが,延性 は高い.熱 処理を施す とSTA材,
DA材 の水平材,垂直材 ともに強度は上回る.し か し,垂直材は比較材 と同程度,
水平材 は著 しく延性が低 下す る.こ の傾 向は67。走査材 と変わ らない.特 に
STA水平材の延性低下は顕著であ り,垂直材の4.3%(0.6%の伸び)で あった.
応力が集中す る肩部近傍で破断 してお り,溶体化処理による脆化相 の δ相が大き
く寄与 していることが考えられる.90。走査材 では約100μm間隔で伸長柱状結
晶が形成 されてお り,δ相は粒界や炭化物が析 出サイ トとなるので,粒界 に代表
される界面に析出し,特に伸長柱状粒は水平材 の場合には負荷方向に対 して垂直
方向に対応するために,大きく延性が低下 した と考えられる.
As-built垂直材 は延性破面を有 し,炭化物 による割れやデ ィンプルが見 られ る.
側面では,負荷方向に垂直なクラックが存在 し,670走査材 と同様である.39。と
なす角は35。近 く,粒内破壊の可能性が高い.as-built水平材は垂直材同様,延性
破面であ り炭化物 も観察 され る.一 部デ ン ドライ ト界面の割れが見 られ る.横
に延びるクラックが側面に存在 してお り,クラックは粒界に導入 され,これ らが
連結 して破壊 したことが考えられ る.
STA材垂直面の破面ではディンプル もみ られ,延性破面であるが,粒界で破壊
している場所 もある.側 面ではなす角が32.10で(111)面の破壊が示唆 された.
また,白く酸化 されているMPBs端部が側面で配列 してお り,酸化は粒界 とMPBs
が重なる部分で選択的に起こり,上部ではレーザー走査痕 と思われる箇所が複数
観察 されたことか ら,この部分での破壊がこの材料では支配的だ と考えられ る.
STA水平材破面上面の周辺部では,ファセ ッ トとデ ン ドライ ト間のき裂が明瞭に
観察 された.破 面観察か らも脆性破壊 したことが確認 できる.側 面では,負荷方
向に対 して垂直なクラックが存在 していた.
DA垂 直材の上面の破面周辺部では,ファセ ットが観察 され脆性破面の特徴が
見 られたが,中心部では炭化物 によるボイ ドとデ ィンプルが存在 してお り,延性
破壊が考 えられ る.一 部結晶粒会による破壊で,表面にデン ドライ ト界面で割れ
た形跡が見 られた.側 面ではSTA材 と同様にMPBs界面の負荷方向に対 して垂
直なクラックが多数観察 され,やは りこれ らも縦 に配列 していた.IPFマップか
ら,伸長柱状結晶をまたぐMPBsと結晶粒が重なる部分に対応すると考えられ る.
破面上面でもレーザー走査痕に対応す る形状が観察 され,これが先述 の粒界で
MPBs界面の重なる部分が酸化によって弱化 し,き裂が導入 され これがつなが り
破壊 に至ったことが考え られ る.DA水 平材でもDA垂 直材 と同様に周辺部では
ファセ ッ トが観察 され脆性破壊 と考え られ る.ま た,デン ドライ ト界面割れ も観
察 され,一部デン ドライ トが直行 している形状 も観察 された.し か し,ディンプ
ルや炭化物 によるボイ ドも観察 され,脆性破壊 と延性破壊 の混合破面である.側
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面はSTA材水平材と同様,負荷方向に対 して垂直なクラックが観察され,試験片
表面では粒界による脆性破壊が進むことが考えられる.
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4.2.667。走 査 材 の ク リー プ 特 性(650。C,550MPa)
STA材は67。走 査 材 と ク リー プ延 性 及 び 寿 命 は 同等 で あ っ た.δ 相 が破 壊 を律
速 す る とい う観 点 か ら,両者 の 違 い は大 き くな か っ た こ とが考 え られ る.し か し,
as-built材,DA材は90。走査 材 の方 が優 位 で あ った.熱 処 理 の有 無 に 関 わ らず 溶
解 鍛 造材 よ りも劣 る特 性 で あ っ た こ とは,670走査 材 と変 わ らな い.
As-built垂直材の破面では,50μm程度の結晶粒界 とMPBs界面による結晶粒 と
思われ る部分が,整列 した破面 を有 していた.拡 大す ると,表面の片側はデ ン ド
ライ トに沿ってクラックが進展 し,もう片側はデ ィンプルが形成 されていた.一
部,炭化物 によるボイ ドやファセ ッ トも観察された.一 部の6500C引張試験によ
る破 面観察で,レーザー走査痕による割れの形状が観察 されたが,ク リープは破
面全体に観察 された.側 面でも,クラックは負荷方向と垂直にクラックが進展 し
てお り,この方向に並ぶ粒界 とMPBsが重なるところでき裂が発生,進展,伝搬 し
たことが考えられる.IPFマップの伸長柱状結晶が一定間隔で存在 していたこ
とか ら,側面拡大図のクラックは[001]配向伸長柱状結晶に挟まれる結晶の粒界
で酸化 されて弱化 したことが考えられる.As-built水平材 では,試験片の肩部近
傍で破断 し,クリープ特性は低かった.デ ン ドライ ト界面で割れてお り,破壊の
形態は高温引張 りやas-built垂直材 と同様 と考 えられ るが,側面では,白く酸化 さ
れた部分が少なく粒界 とMPBsが重なる部分でのクラックは多く観察 されなか
ったことか ら,酸化 されるより早期にクラックが発生,進展 したことが考えられ
る.
STA材の破面は,大きなき裂が横方向に進展 してお り,レーザv・一走査痕 に重な
る粒界 とMPBs界面による割れが観察 された.As-built材と同様の結果である.
デ ン ドライ ト界面でのき裂 も観察 された.側 面では,白く酸化 されている箇所 を
見 るとIPFマップの形式 と類似 していた.拡 大図では,クラック近傍に粒子が多
く存在 してお り,熱処理や酸化によって これ らが粗大化 し,応力が集 中したこと
が考えられ える.こ れ らはas-built材には見 られなかったので,ク リ ・ー一プ特性 の
劣化 は これ らの粒 子が寄与 していることが考えられる.
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Table4.2.6.1Creeppropertiesof90。scannedsamples.
As-built STA DA
Elongation(%)
Life(h)
2.74
454.5
1.36
131.2
Continue
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第5章 考察
5.1レ ー ザ ー ビー ム の溶 け 込 み 深 さの検 討
本 研 究 で 用 い た 一層 当た りの積 層 高 さは40pmで あ る.し か し,観察 され た造
形 材 の側 面 にお け るOM像 で,MPBs組織 をみ る と40μm以 上 の 溶 け込 み 深 さが
確 認 で き た.各 層 同 じ厚 さ(40μm)で 同 じ レー ザ ー 出力 で積 層 して い け ば,こ
のMPBsの 深 さは40μmで揃 うは ず で あ る.し か し,90。走 査材 のOM像 を用 い て
同1層 のMPBsの 深 さを 見 る と,Fig.5.1.1(a)に示 す よ うに平 均 深 さは 平 均
117μmであ り,40μmとな らな っ た.
よ り詳 し くみ る と,Fig.5.1.1(b)に示 す よ うに各MPBsの 底 部(下 に最 も凸
な 部 分)はZ方 向(積 層 方 向)に 対 して垂 直 に配 列 して い な い が,一部 配 列 して
い る も の もあ る.こ れ らを直 線 で結 ぶ と,破線 と一 点 鎖 線 で 結 ば れ た配 列 に分 け
る こ とが で き る.二 つ を対 に して 考 え る と,こ の 対 で は 一 定 間 隔 で 並 ん で お り,
90。レー ザ ー 走 査 が考 え や す くな る.gooレー ザV-一・L走査 は1層 毎 に レ ・ー一・ザ ー 走 査
方 向 がgoo異な る.よ っ て,こ の垂 直 面 で鱗 形 状 を して い るMPBの 二 つ を対 と
考 え る と,X,Y方 向が あ るた め,4層 分 の走 査 が 一 つ の 単位 で あ る こ とが考 え ら
れ る.4層 分 を1単 位 と して 溶 け込 み深 さ を計 算 す る とFig.5.1.1(c)に示 す よ
うに,約173μmと な り(40x4ニ)160μmに近 い値 が得 られ た.よ っ て,X,Y方 向
に そ れ ぞ れ2回 走 査(合 計4層 分 の 走 査)で 周 期 的 に積 層 が行 わ れ て い る こ と
が 考 え られ る.
積 層 造 形 にお い て,1層 の レ・一・一・ザ ー 走 査 を考 え る と レー ザ ー 走 査 の方 向 が180。
回転 す る(Fig.5.1.2).これ に よ り走 査 パ ス に誤 差 が 生 じる こ とが考 え られ,ビ
ー ム 制御 の 精 度 向 上 ,もし くは この誤 差 を許 容 で き る合 金 粉 末 や 造 形 条 件 の レシ
ピを 開発 す る必 要 が あ る と考 え られ る.
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5.2MPBs界面 と柱状結晶の形成
OMに よるエ ッチングした組織 特に垂直面では,67。走査材お よび90。走査材
の両者にはMPBsが形成 されていた(Fig.4.1.1.2およびFig.4.1.2.2).しか し,
IPFマップ(た とえばFig.4.1.3.3)ではoM像 で見 られるMPBs界面 と結晶粒界
は一致 しなかった.MPBs界面の形成 と結晶粒界について考えていく.
OM観 察の結果,MPBsが観察 され,白い部分 と黒い部分が列をなしていること
が分かった.こ れは,レーザー ビームによって溶融 された合金粉末が溶融,凝固
によって形成 されたデ ン ドライ トであることが考えられ る.SEMによるBSE像
は,重元素が明るく見 えることが知 られている[81】.Fig.5.2.1に同一視野のSE
像 とBSE像 を示す.両 者 を比べると,白い部分は一致 した.こ れはエ ッチング
した試料であ り,エッチングでは母相が腐食 され る.よ って,白 く見える部分は
IN718合金 中の重元素である,Nb,Moが存在 し,マトリックスはNi,Fe,Crから
なることが考えられ る.元 素分析の結果,白く見える部分には,Nbが多く検出 さ
れ た結果 と矛盾 しない(Fig.5.2.2,Fig5.2.3).TEM観察(Fig.4.1.7.1,Fig.
4.1.7.3)から,NbとMoが濃化する微細な化合物が規則的に配列 してお り,デン
ドライ ト問にNb,Moの化合物が析出す る可能性が高い.Wangら[82]は,凝固中
の液相 にNbが濃化するとの報告をしてお り,またNbを含まない合金ではMoが
濃化す ることが知 られている[83】.これ らの報告 と本研究で得 られた結果は良
い一致を示 した.
MPBs界面を観察すると,MPBs界面の内側は黒 く,外側は白く見えることが分
かる.こ の界面はレーザー走査 されたときに,固液界面に相当する.固 液界面で
は他の部分に比べて冷却速度が速い.高 い冷却速度では,デン ドライ ト間隔が小
さくなることが知 られている[84].そのため,固液界面近傍はデン ドライ ト間隔
が狭 くな り,デン ドライ ト2次アームが結合 しやすかった環境であったことが考
え られる.よ って,固液界面ではデ ン ドライ トコアが占める割合が高 くな り,デ
ン ドライ トコアは黒 く観察 される.
一方,MPBs界面 より離れた部分は冷却速度はそれほど早 くなく,デン ドライ
トが成長す る猶予がある.よ ってデ ン ドライ ト間隔は広 くな り液相で存在す る
割合が高 くなる.液 相はNbやMoな どを多 くしめ,これ らが凝固す ると,顕微鏡
観察では白く映る.こ の機構 によって,MPBs界面が形成 された ことが考 えられ
る.
本研究で用いた1層 あた りの積層厚 さは40μmであるが,それ以上に入熱深 さ
が深かったため,すでに固化 している金属 も溶融 され る.固 液界面に注 目す ると,
デン ドライ ト間隔は異なるが,一部連続 していることが確認できる(Fig.5.2.4).
よって,MPBs界面は粒界 とならず,デ ン ドライ トの成長方向を維持 して新たな
相の溶融,凝固が進むことが考えらえられる(エ ピタキシャル成長).こ の結果
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は,積層造形技術で単結晶組織 を形成する際に用いる種結晶 と同様の機構である
[85].
以上の事か ら,レーザー ビームの溶融によってデ ン ドライ トの成長が連続 し,
柱状結晶を形成することが考えられるが,この結晶粒内にはわずかな偏析が存在
していることが考えられる.
《a》 噛
・1
.20μm鵬
(b)
・鎚
Fig.5.2.1Microstructualmorphologyofetched90。scannedas-builtsample,(a)isSE
and(b)isBSEimages.
Fig.5.2.2Etched670scannedas-builtsamplefbrEDSanalysis.(a)isverticalplaneand
rectangularareain(a)ismagnifiedshownas(b).
122
、?
?
?
?
?
?
?
?
?
?
?
?
?
【」
?
?
?
??
?
欄Spot1、
囲Spot2
自Pre-alloyedpowder(IN718}
帰 …「「_
∫:
箋
垂
羅
・ iE一
羅一 昌
垂
昌
蓬
甕
嚢
甕
蓬
甕
蓬甕
蓬垂
蓬
瀞
lllliii琶Il　隅
C Al
???
Cr FeCo
日ements
Ni Nb
Fig.5.2.3EDSanalysisofSpotland2(withpowderdate)inFig.5.2.2.
Mo
出
Fig.5.2.4Etched67。scarmedsample(verticalpla血e).
123
5.390。走査材 の一定間隔に存在する伸長柱状結晶形成
90。走査材では,一定間隔(約100μm)で伸長 した柱状結晶が観察 された(例
えばFig.4.5.1.3).これ らは,IPFマップで赤 く表示 され,[oo1】方向に配向 してい
ることが分かる.こ の形状について考えるが,この組織が形成 された要因として
以下のことが考えられる.
(i)MPBs端部で伸長柱状晶が形成 される場合
90。レ・一・一ザ ー 走 査 を考 え る と,ハ ッチ 間 隔 に よっ て 入 熱 を複 数 回受 け る部 分 が
存 在 す る こ とが 考 え られ る.仮 に2層 分 の レー ザ ー 走 査 を考 え る とFig.5.3.1に
示 す よ うに,入 熱 の重 な りは,2-4回受 け る部 分(overlap-heatedarea,multiheated
area)に分 け る こ とが で き る.特 に4回 入 熱 を受 け る部 分(mult-heatedarea)に
つ い て考 え る と,各 レー ザ ー 走 査 で,熱 勾 配 の 関係 か ら,レー ザ ー 走 査 され た箇 所
の端 部 で は 中 心部 に 向 か う熱 勾 配 が形 成 され る と考 え られ る.デ ン ドライ トの
優 先 成 長 方 位 は熱 流方 位 で あ り,FCCの優 先 成 長 方 位 は[001]方向 で あ る の で,デ
ン ドライ トは端 部 か ら中心 部 に 向 か っ て[001]方向 に成 長 す る.同 じ層 の入 熱 が
重 な る部 分 で は,前 の レー ザ ー 走査 で 受 け る熱 勾 配 方 向 と約180。か わ る.次 の
層 の レー ザ ー 走 査 で は さ らにgoo熱勾配 方 向 が 回 転 し,そ の 隣 の レー ザ ー 走 査 で
は,1800回転 す る.よ って,熱 勾 配 はX,Y軸 に 平行 に,か つ,直 行 す る.よ っ てデ
ン ドライ トは[100]方向 と[010]方向 に成 長 す る.よ っ てZ方 向 に も[001]方位 を持
っ た結 晶 粒 が 形 成 され る.順 次 積 層 が 進 む こ とで,[001]方位 に配 向 した伸 長 柱
状 結 晶 が 形 成 され る機 構 が 考 え られ る.例 え ば,部位Eのx,Y,z-IPF(Fig.5.3.2)
を見 る と,伸長 柱 状 粒 に挟 まれ た部 分 は,カ ラフル で ラ ンダ ム な配 向 で あ るが,伸
長 柱 状 結 晶 は 赤 く,ど の 面 で も[001]方位 に配 向 して い る結 果 と矛 盾 しな い こ と
が確 か め られ る.
(ii)MPBs底部(下 に最 も凸な部分)で 伸長柱状晶が形成 され る場合
MPBs底部では,温度勾配の逆方向(デ ン ドライ ト成長方向)はMPB中 心に
向かい,熱勾配方向は積層方向(Z方 向)に 相当する.1層 当た りの入熱深 さは
1層当た りの積層厚 さ(40μm)より大きく,すでに固化 した金属 を溶融すること
になる.MPBs底部の[001]方向に成長 したデン ドライ トも溶融 され,成長方向を
引き継 ぎなが ら再度凝固す ることを考 えると,[001]方位に成長する.Z方 向か ら
デ ン ドライ ト成長方 向がややずれた部分では[001]方位 か らずれ,一 部SGB
(solidificationgrainboundary)を形成す ることになるが,デン ドライ トは一定の
束になっていることがエ ッチングしたOM像 およびSEM像 か らも確認でき,繰
り返 しの入熱 によってデ ン ドライ トの成長方向が補正 され,MPBの底部 を貫 く
ように幅をもって[OO1]方位に配向 した伸長柱状結晶が形成 される.
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go。走査材 に見 られ る伸長 した柱状結晶が一定間隔で形成 される機構 は,(i)
お よび(ii)が考 えられる.両 者が共存す る場合,伸長柱状結晶の形成機構は交
互になる.こ れを考えと,溶融池の幅は約200μmになるが,どちらかが支配的だ
とす ると,溶融池の幅は約100Ptm間隔 とな り,エッチング写真やIPFマップの結
果 と矛盾 しない.よ って,(i)もしくは(ii)が伸長柱状結晶の支配的な形成機
構だと考 えるのが妥当である.
伸長結晶粒が底部の場合(ii)では,伸長結晶粒の間の部分 とMPBsの形状 を
考えると,比較的小 さな結晶粒がMPBs中心に向か う(つ ま り熱勾配方向に平行
方向の)結 晶の形状を説明できる.し か し,伸長柱状結晶の一部が伸長結晶粒の
間の比較的粗大な結晶の一部 と連結 した形状の結晶粒が観察 される箇所がある
(たとえばFig.4.1.5.5).MPBs底部では,デン ドライ トが結合 したよ うな形跡
は見 られず(Fig.5.3.3),わずかに成長方向が傾 き,高傾角粒界(SGB)を形成
していることが確認 された.
伸長結晶粒が端部の場合,伸長結晶粒の間の部分に柱状晶と連結 した結晶粒の
形成機構 は以下のことが考えられ る.レ ーザーの重な りによって,X,Y方 向に
成長す るデン ドライ トの連続によって[001]方向に柱状結晶が形成 され ると既述
した.こ の部分は,MPBsの端部に相 当する.既 に固化 している金属の[001]方向
に成長 した結晶の2次 デン ドライ トアームは[100]および[010]方位 に成長するこ
とが考えられ る.新 たなレーザー走査で形成 されるMPBs端部では,高温のMPB
中心に向かって優先成長方位 の[001]方向をもって成長す る.こ の方向は,べ一
スプ レー ト面がXY面 に対応す る絶対座標を考えた とき,[100](もしくは[010])
方向に対応する.す でに固化 していた金属のデ ン ドライ ト成長方向は,この座標
系ではZ方 向([001]方向)に 対応 し,2次アームはX,Y方 向([100]もしくは
[010]方向)に 対応す る.よ って,もともと存在 していたデン ドライ トの2次 ア・一一・
ムが,新たに形成 され るデ ン ドライ トの2次 ア・一・一`ムに対応することになる.模 式
図をFig.5.3.4に示す.MPBs端部外側 の[oo1]方向に成長す るデン ドライ トの2
次アーム方 向にMPBs界面を超 えてデン ドライ トがつながっていることがSEM
観察か ら確認できた(Fig.5.3.5).また,go。走査材の部位Bの 右側緑部(緑 色,
[101]方位)の 結晶は柱状結晶が形成 されていると考 えられ,デ ン ドライ ト底部
は大きな幅をもって成長す る可能性が高い.伸 長柱状結晶の間は,結晶を楕 円と
見立てたとき単軸の幅が広 くな り(伸長結晶粒 は単軸が短い),アスペク ト比の
異なる柱状結晶が形成 され ることが考えられる.
よって,本研究では,90。走査材に見られ る一定間隔の伸長柱状結晶はMPBs端
部で形成 され ることが考えられ る.
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5.4組 織 が ク リー プ特 性 に与 え る影 響
ク リー プ 特性 は,as-built材,DA材につ い て,90。レー ザ ー 走 査 の方 が優 位 な結
果 で あ っ た.先 述 の通 り,90。走 査 材 は伸 長 柱 状 結 晶 が 約100μm間 隔 で配 列 して
い た.こ の 部 分 を短 冊 状 に 切 り取 り,こ の 部 分 の 極 点 図 をFig.5.4.1に示 す が,
[001]方位 に強 く配 向す る傾 向 が 見 られ た.全 体 の観1察領 域(550μmx450μm)
の範 囲 で は,Fig.5.4.2(再掲)程 で は な い が,[oo1]方向 に配 向 す る傾 向 が あ り,
67。走 査 材 と比 べ る と90。走 査 材 の方 が そ の傾 向 は 強 い.一 方 向凝 固材 は,[001]
方 向 の 弾性 係 数 が小 さ く,ク リー プ強 度 に優 位 な こ とが知 られ て い る[86].よっ
て,90。走 査 材 の 方 が ク リー プ 特 性が優 れ た こ とが 考 え られ る.ま た,レ ・ー一…ザv-一・一走
査 方 法 に よ らずas-built材よ りもDA材 の方 が優 れ た ク リー プ特 性 を示 した.こ
れ は,時効 処 理 に よっ て ク リー プ 試 験 前 に 強化 相 が析 出 して い た こ とが 大 き く寄
与 して い る と考 え られ る.6500cはTTT図(Fig.2.1.3.2)から,強化 相 が 析 出す
る温 度 で あ る.DA材 は1次 γ"相が650。Cで成 長 し,更 に こ の強 化 相 よ りも小 さ
い 二 次 析 出 が 起 こ っ た た め に ク リ ・ー一・プ 特 性 が 向 上 した こ とが 考 え られ る[87].
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5.5高温試験後の破面形状(デ ン ドライ トおよびMPBs界面による割れ)
650。Cにおけるクリープ試験では,レーザy-・一・走査によって形成 されたMPBs界
面に沿った割れが観察 され,一部の高温引張試験後の破面でも同様の傾向が見 ら
れた.
積層造形材のas-built材のTEM観 察(Fig.4。1.7.1,Fig.4.1.7.3)から,微細な
Nb,Mo化合物 が配列 してい ることが確認 された.特 に,(粒 界 と一致す る)
MPBs界面では,これ らの体積率が大 きい.化 合物の周 りにはPFZ(precipitate
freezone)が形成 され,析出物 と母相の界面では,転位がパイルアップ しやす く,
拡散 も進む.析 出物の端部(応 力集中部)で ボイ ドが発生すると,粒界拡散の活
性化エネルギーは自己拡散の活性化エネルギーよりも低いために,粒界拡散でボ
イ ドが成長 してい く(Fig.5.5.1).IN718に含まれる元素の中ではNbの 活性化
エネルギーが高い ことから[71],変形 を律速するのはNbで あると考 えられ,(粒
界が一致する)MPBs界面では,とくにNbが多いためにこの界面のき裂が,引張
及びク リ・一…プ試験の破壊 を支配す ると考 えられ る.MPBs界面では微細な析 出
物に加 え,炭化物 も析出 していたことが考えられ,IN718に見 られ る主な炭化物
はNbCであることか ら,同様の機構 でボイ ドが発生,成長 しマクロなクラックが
形成 されたと考 えられる.そ のため,破面の側面ではMPBs界面 と思われるき裂
が多 く観察 された可能性が高い.
Nb,Moリッチの化合物は,粒内でもデン ドライ トに沿って配列 してお り,導入
されたボイ ドが連結 してき裂が形成 されることも考 えられる.こ れは,マクロに
見 るとデン ドライ ト界面のき裂 として観察 され,たしかに650。Cの引張試験の一
部や,クリープ試験で見 られたデン ドライ ト界面の割れが相 当すると考えられ る.
溶体化処理 を施 したSTA材 には δ相が粒界及び,粒内に析出 していた(Fig.
5.5.2).δ相は母相に対 して非整合析出を し,弾性応力場は整合析 出の場合に比
べて大きくない.し か し,転位運動の妨げとなり界面にパイルア ップする.界 面
の規則性が低いとすべ り転位 の伝搬 とそれに付随す る粒界反応転位 の移動が容
易にな り,活動すべ り系も多 くなるためき裂発生 と伝搬の原因になることが知 ら
れてお り[88],横森 ら[89]の観察結果でも δ相近傍ではすべ り線が多数観察され,
クラックの伝搬は δ相を沿 うように成長 している.よ って,δ相 とマ トリックス
の界面はクラック進展のチャネル になることが考え られ,Zhangらの報告 と矛盾
しない[go].As-built材で見 られる微細な析出物も同様の働きをすることが考 え
られるが,応力集 中は球状が一番小 さいことが知 られているので[91],δ相の方が
機械特性に及ぼす影響は大きい.
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STA材の高温における引張試験の水平材は著 しい延性低下を示 した.積 層造
形材は[001]方向(に 近い)柱 状結晶を有するため,この方向に δ相およびLaves
相は配列す る傾 向が強い.柱 状晶成長方向に対 して垂直方向の負荷に対 しては,
δ相がより敏感に反応 したことが考えられ る.こ の時,ボイ ドはより連結 しやす
くなる(Fig.5.5.3).高温試験の破面ではsTA材 もDA材 もデン ドライ ト界面
でのき裂が観察 された結果 と矛盾 しない.
?
?
?
↓
'
Fig.5.5.lGrowthofvoidsatgrainboundary(diffUsioncreep).[70]
当
Fig.5.5.2Microstructualmoq)hologyofetched90。scarmedSTAsarnple.
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5.6Laves相の形成 と熱処理による δ相析出の検討
TEM観察の結果から,微細な析 出物が配列 してお り,元素分析 の結果,NbとMo
が濃化 していることが分かった.こ れは67。走査材,goo走査材の両者で確認 され
た.こ の化合物について考えてい く.
NbとMoを 多 く含 む 化 合 物 はTable2.3.から,Laves相が 該 当す る.Laves相は,
Nbを19-20wt.%以上 有 して い な い と析 出 しな い こ とが 知 られ て い る[92].Fig.
5.6.1は元 素 分 析 点 で あ り,Table5.6.1にLaves相とBulk材の組 成[93]と本 研 究 の
結 果 を示 す が,67。,90。走査 材 お よび 文 献値 は とて も近 い値 で あ っ た.ま た,718
合 金 の凝 固組 織 に お い て デ ン ドライ トコア に は 主要 元 素 で あ るNi,Fe,Crが濃
化 し,デン ドライ ト間 にNb,Moが 濃 化 す る こ とが知 られ て い る.Fig.5.6.2にNb
を含 有 す るNi合 金 の 固化 の 概 念 図 を示 す[94].rN718合金 は,粉末 の組 成 で はc:
0.04wt.%,Nb:5.05wt.%であ り,低炭 素 量,高Nb量 のモ デ ル に該 当 す る(Fig.5.6.2
右 下).な お,Cを0.1wt.%以上含 む と γ→L+γ→ γ+MCの反 応 が お こ り,laves相
は析 出せ ず,0.1wt.%以下 で は γ→L-ty→γ+MC→γ+MC+Lavesの反応 が 起 こる こ
とをPeeyushらは報 告[95]してお り,またNbC,TiCとLaves相の 同 定 が 難 しい こ
とが あ るが,炭 化 物 の 場 合Tiが 大 き く偏 析 す る た めTiに よっ て 区別 で き る.本
研 究 で も,Tiはや や 析 出物 で濃 化 して い た が,Laks㎞iらの報 告[96]では,炭 化 物
のTi量 は9.9wt.%であ るた め,TEM観 察 で 見 られ た化 合 物 は炭 化 物 の 可 能性 が
低 い.
Fig.5.6.2の4つに区切 られたそれぞれの図は,一番下が隣 り合 う2つ の固化す
るセルが成長す る様子,真中の図は温度勾配 を示 してお りデン ドライ ト先端は液
相線に対応す る.一 番上の図は横軸が液相中のNb量,縦軸が液相 中のC量 を示
してお り,液相から固相への変化 を示 している.左 上の区間は低Nb量,高C量
のモデルで,右上は高Nb量,高C量 のモデルである.両 者 とも凝 固割れに優れ
るとされる.左 下のモデルは,右上のモデル と似ているが,γ/Laves相が2wt.%以
上の場合であ り低温の液化割れが生 じることがある.右 下は低C量 であ り,γ一Nb
二元系 を考 えた ときに相 関が取れ るものであ り,IN718はこれ に相 当す る.
L→L+γ+MC→L+γ+MC+Lavesの反応がお こることは,既述のPeeyshらの報告[95]
と矛盾 しない.こ の図から,NbCの析析出は少なく,その分Laves相が多 くなる.
Laves相はA2B型であ り,Ni2Nbであることが考えられる.Ni3Nbのδ相は9000C
前後で安定 して析出することが知 られてい る.本 研究で使用 した90。レ 一ー・ザv-・一・
走査方法 と同様 の方法で,同パスを2回 レーザー走査する方法で造形 したrN718
ではLaves相とNbCがデン ドライ ト間に存在 し,直接時効処理をほどこす とδ相
がデ ン ドライ ト間に観察 されている.し か し,その量は微量で,δ相特有の針状
形状を示 していた[97].よって,安定相の δ相では,造形時の入熱量(回 数)が 多
くて も析出せず,造形後の熱処理によってのみ形成 され ることが考えられる.本
研究のレーザー走査は1回 であ り,Chlebus[97]らの材料ほ ど入熱は受けていない
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た め δ相 析 出 の 可 能性 は低 い と考 え られ る.ま たAzerら[98]によ るデ ポ ジ シ ョ
ン型 のIN718のas-built材とSTA材 の δ相 の元 素 分 析 ヒス トグ ラ ム と本 研 究 で得
られ た析 出物 の ヒス トグ ラ ム を比 較 す る と,Laves相に近 い こ とが わ か っ た(Fig.
5.6.3).よっ て,本研 究 で観 察 され た相 はLaves相で あ る と考 え られ る.こ れ は,
Giulioら[99]やXibing[100]らの報 告 と矛 盾 しな い.
go。走査材の溶体化熱処理を施 した組織写真 を(Fig.5.5.2)では,針状組織 を
有す るδ相が多 く観察されたが,粒界には一部形状が異なる相 も存在 している.
これ らは,造形時に導入 される炭化物であることが考えられる.炭 化物の形状は
様々であ り,粒界に析出する特徴がある.一 定量の δ相の析 出は強度に優位に寄
与すると考 えらえているが,溶体化 と時効 を施 したSTA材 のクリ 一ー・プ試験結果
は他 に比べ 特性 が劣 った.δ 相が多 く析 出す るとクラックが発生するまでの時
間は長いが進展する時間は短 くな り,析出量が少ないとクラックが発生するまで
の時間は短いが成長 は迅速であることが報告 されてい る[101].積層造形材 の
STA材で見 られた δ相は,粒界およびデン ドライ ト間に析出 していたLaves相が
析 出サイ トと考え られ,Luら[102]は,925-1010。Cの溶接後熱処理 を加 えると
Laves相は完全に固溶せず,δ相 と共存 してクラスターを形成すると報告 してい
る(Fig.5.6.4).エッチングした90。走査sTA材(Fig.5.5.2)を見ると,たしか
に針状析 出物が配列 していることが分かる.こ れはδ相 に変態する前にLaves相
として存在 していた こと示唆す る.ク リープ試験では,粒界 と粒内に存在する δ
相がクラックの発生 と伝搬 に重畳 して寄与 したことが考えられる.STA材 のク
リープ破面観察でのデン ドライ ト界面で割れる形状からも,特に粒 内に存在す る
δ相のPFZをクラックのチャネル として破壊 した可能性が高い.
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analysis.
Table5.6.1EDSanalysisresults(referto[93]).
Al Ti Cr Fe Ni Nb Mo Si
Spot
67scanning)
Spot2
Spot
1 (precipitate,
(matrix,67scanning)
90scanning)
3 (precipitate,
Spot4(matrix,90scanning)
718Laves[93]
718Bulk[93]
2.2
2.38
0.14
0.61
1.09
0.47
1.04
0.74
1.1
0.9
12.74
12.56
14.9
19.61
13
18.3
11.28
14.16
45.4222.06
61.63
12.6645.25
??
?
??
??
?
?
?
?
?
?
?
?
?
」?
?
51.5
45.2
52.3
559
20.58
5.27
22.4
5.4
5.21
3.2
5.33
3.83
4.9
3.1
?
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ー
?
?
?
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137
2400
1800
1200
600
0.0
4000
3◎◎O
2000
Ni
}
0.0 2.◎
,
Mt
1レ
4.◎
keV
6.◎ 8,◎
(a)
?
ー
ー
ー
?
?
=gt
塁
榊一幽 咽一殉■瞬㌧
10.0
Pol胸敦1-L∂槻5ρ わ85e
△
?
?
?
?
?
司
マ000
燈:鑓 麟 ▲ 薗
0
◎ 喋2345678910
KeV
-
・㎜ 羅P・1織t4一 榔 θ(c)
1謹一_1攣
012345678りlu
κeV
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Fig.5.6.4Castalloy718microstructureaftermultipolePWHT(postweldingheat
treatment)cyclesinthetemperaturerange丘om925-1010。C.BothδandLavesphase
formalongtheinterdendriticboundaries,(a)Optical,(b)SEM.[102]
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5.7積層造形バルクのエ ッジ部(部 位A)の 細粒結晶と伸長結晶の局所ひずみ
場所によるIPFマップを比較す ると,部位Aで は他の部位 に比べて細かい結晶
粒 を有 してい ることが確認できた.造 形後のブロックの上部をエ ッチング した
試料のOM像(Fig.5.7.1)を見ると,溶け込み深 さが小 さい層が複数層観察 され
た.ま た,ブロックのエ ッジ部分でも同様の傾 向が観察 された.造 形パ ラメータ
は本研究で用いたバル クについて,詳細に開示 されていない.し か し,これ らの
結果か ら,合金粉末 とバルクの境界に相当す る部分では出力が小 さいが,複数回
レーザー走査 されたことが分かる.レ ーザービーム積層造形において,表面粗 さ
向上の為に しば しば行われるレーザー走査である.入 熱回数が多い分,冷却 と入
熱の繰 り返 しによって高いひずみが残留す ることが考えられる.部 位A以 外に
も局所方位差は存在 しているが,これ らの部位 よりも高いひずみが部位Aに 導
入 されたことが考えられる.よ って,ひずみを駆動力にした再結晶化が進み結晶
粒は比較的小さいものになったことが考 えられ る.し か し,局所方位差は他部位
と大きな違いはなかったことから,再結晶後も繰 り返 される入熱 と冷却によって
ひずみが再度導入 された可能性が高い.
KAMマ ップ とGBマ ップか ら,多くの部位で伸長 した結晶粒にはひずみが多
く分布 していることが分かる.デ ン ドライ ト組織 について,Fig.5.7.2に示す よう
に,SSGBには約50以下の局所ひずみが生 じることが知 られている[94].SGBや
MGBの方位差は15。程度であ り,本研究では結晶粒界を15。としたために,結晶
粒界 として表示 さている可能性が高い.複 数回の溶融 と凝 固でひずみがたまる
が,伸長 した結晶は再結晶が起こらず,ひずみが高いまま凝固したことが考え ら
れ る.柱 状結晶にはSSGBが多 く存在 し,伸長 した結晶粒内には局所ひずみが多
く観察されたことが考えられ る.
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第6章 結言
Ni基超合金Inconel718合金粉末を用い,異なるレーザー走査方法で積層造形
したバルクを作製 した.こ のバルクか ら試験片を取 り出 し,一部に熱処理を施 し
て,組織観察および引張試験,クリープ試験を行い,以下の知見を得た.
1.レーザー走査方法によらず,合金粉末の溶融 ・凝固によって溶融池境界が形
成 され,エ ピタキシャル成長 による柱状結晶の集合組織 を有 していた.と く
に層毎90。レーザー走査方向が回転する90。レーザー走査材では,アスペク ト
比の大きい伸長柱状結晶が約100μm間隔で形成 されていた.
2.デン ドライ ト間にNb,Moを含む微細な化合物がレーザー走査方法によらず
観察 され,元素分析か らLaves相の可能性が示唆 された.As-built材では転位
移動が阻害 されセル組織を形成 し,溶体化熱処理 による脆化相(δ 相)析 出
サイ トとな り,機械特性に大きく影響 を与える.
3.引張特性 において,as-built材の強度は従来材(溶 解鍛造材)に 劣 るがSTA
(solutionheattreatment)材,DA(directaging)材は従来材を上回った.し か
し,650。C雰囲気では溶体化処理を含むSTA材の延性低下が著 しく,δ相の析
出な らびに負荷方向と結晶粒界が垂直に配向 したことが起因している.
4.積層造形材は レーザー走査方法お よび熱処理の有無に関わらず,比較材 より
もク リープ特性は劣った.STA材,as-built材,DA材の順 で特性 は改善 し,
[001]方向に結晶配向があるgooレー ザー走査材 が67。レーザ ー走査材 を上回
った.
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7.修士論文発表会 質問回答
角田准教授
1.使用合金粉末の粒径はどの程度か.ビ ー ド形状が形成 されるにあた り,どれほ
どの粉末が溶融 されるのか.
本 研 究 室 は,造 形機 自体 を保 有 して い る わ け で は な く,積 層 造 形 材 を外 注 して
い る状 態 で す.特 許 等 の関係 か ら,造 形機 メー カ ー に 開示 して も らえ るパ ラメ ー
タ は少 な く,粉 末 に 関 して は く63μmと 伺 って い ます(そ の ほか,ス ポ ッ ト径O.2
mm,一 層 の積 層 厚 さ40μm).粉 末 をSEMで 観察 し,ImagJソフ トウェ ア を用 い
て 計算 した結果,平 均粒 径 は7.4pmと な りま した(Fig.7.1).しか し,一 般 に レ
ー ザー ビー ム に よる積 層 造 形 に使 用 され る粉 末粒 径 は数 十 μm程度 と され て い ます
[4].SEMによ る像 は粉 末 の重 な りな どに よ り実 際 の粉 末 よ りも小 さ く観 察 され る
こ とが 考 え られ ま す.粉 末 を拡 大 して観 察 し,重 な りが な い粉 末 を選 ん だ 平均 粒
径 は30.1μmとな りま した(Fig.7.2).よっ て,粉 末全 体 の 平均 粒径 は30μm前 後
で あ る可能 性 が 高 い です.
一層あた りの積層高さは40pmです.合金粉末が溶融 ・凝固され るとX,Y方向
にわずかに大きくなり,新たに積層 されるZ方 向の高 さは40μmよ り大きくなる
ことが考えられます.よ って,粉 末は高さ方向(Z方 向)に 直径で考えると2つ程
度です.し か し,粉末は30μmよ りも小さいものも存在すると考えられるため,
大きな粉末の間に小 さい粉末が存在することも考えられます.ビ ー ド形状の縦の
長 さは平均117μm程度でした(Fig.5.1.1).よって,粉 末も溶融 されますが,同
時に既に固化 した金属 も一部溶融され ることが,柱 状結晶な どの積層造形材 の特
徴的な組織が形成 される要因だと考えられます.
99.9%純銅 の粒 径 が20μm程 度 の 場 合,粉 末 床 を敷 き詰 め る こ とが で き ませ ん
[106]。しか し,25-30pm程度 だ と粉 末 を敷 け る よ うに な る こ とか ら,粒 径 は あ る
程 度 の大 き さが 必 要 だ と考 え られ ます.粒 径 が 大 き い です が,清 浄 度 が 高 い映EP
(plasmarotationelectrodepreparation)によ る粉 末 の使 用 も試 み られ て お り,ガ ス ア
トマ イ ズ粉 末 で 作製 され た粉 末 に よ る試料 よ りも650。Cの引 張試 験 で延 性 が優 れ る
こ とが報 告 され てい ます[49].
2.加熱 に関 す る造 形 パ ラ メー タ は どれ だ け制 御 で き る のか.条 件 は どの 程 度 ふ れ
て,ど ういった熱的な変化を受けるのか.ス キャンスピー ド(走査速度)が 重要
に な って くる のか.
現行の造形機を凌駕する造形機の開発を目標に,国 家プロジェク ト(TRAFAM)
が進められています[7].メンバーの一つに日本電子社があ りますが,レ ーザーの
走査 精 度 はTEMな どに比 べ て1-2オー ダー 下 が る程 度 の差 が あ る と(口 頭 で)伺
い ま した.造 形 に関す るパ ラメー タの組合 せ は100以上 あ り,重 要 なパ ラ メー タ と
され て い る の は エ ネ ル ギ ー 密 度 に 関 わ る,レ ー ザ ー 出 力(P[W]),走 査 速 度
(v[m/s]),ハッチ 間隔(h[m]),積層厚 さ(t[m])であ る と され て い ます.こ れ
らの 変化 に よ って 入 熱 及 び 冷 却 の 変 化 は 異 な る こ とが 考 え られ ます.近 年 の造 形
機(例 え ばArcam社Q20,Eos社EoSrNTM290など)は 自由 にパ ラメー タ を設 定
で き る仕 様 に な って い る様 で す.走 査 速 度(と レー ザ ー 出力)に 関 して は後 述 し
ます.
デ ポ ジ シ ョン タイ プ の積 層 造 形 に 関 して,実 際 に造 形 物 に熱 電 対 を さ して計 測
した例 をFig.7.3に示 します[lo4].繰り返 しの入 熱 お よび 冷却 を受 けて い る こ とが
わ か ります が,こ の例 は 中空 の箱 形 状 を造 形 して お り,中 実 で あ る場 合 や よ り複
雑 な形 状 の場 合 は異 な る熱 履 歴 を た どる こ とが 容 易 に予 想 され る の で,シ ミュ レ
ー シ ョンが 現在 注 目され て い ます .シ ミュ レー シ ョンの例 をFig.7.4に示 します が
[105],実験 に基 づ く詳 細 な シ ミュ レー シ ョン条件 の選 定や 熱 に付 随 して組 織 変 化
な ども起 こ るた め,総 合 ・複 合 的 な評 価 方 法 が待 たれ るのが現 状 です.
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1.67。走 査 方 法 に 関 して,な ぜ この条 件 を選 択 した のか.
本 研 究 で使 用 した 造形 機 は,ド イ ツEOS社 のEOSrNTM280です.造 形機 メー カ
ー に よ り推 奨 され る造形 パ ラ メー タ が存在 し,今 回 の場 合 は67。が標 準 のパ ラメー
タで あ った た め に この 条件 を用 い ま した.
そ の他 に も レー ザ ー に よ る積 層 造 形 機 メ ー カ 一ー…が 存在 し,そ の 一 つ がConcept
Laser社です.こ の造 形 機 です と,ア イ ラ ン ド型 と呼 ばれ る走査 方 法 が標 準 とな っ
て い ます(再 掲,Fig.7.5(a)).造形 に伴 い積 層 造 形材 は,入 熱 と冷 却 に よ る残 留
応 力 が発 生 す る こ とや 造 形 物 の密 度 が 問題 に な りま す.こ の レー ザ ー 走 査 方 法 は
残 留応 力低 減 や 高密 度 の造形 物 を得 られ る とされ て い ます が,Lukeらの報 告[62]で
は,単 純 な レー ザ ー 走 査 方 法 と比 較 す る と密 度 の 向 上 は大 き くな く空 孔 が多 く導
入 され(Fig.7.5(b)),Rangaswamyらは残 留応 力 が大 き く変 化 しな い こ とを示 しま
した[63](Fig.7.6).一般 に,積 層 造 形材 はエ ネ ル ギ ー密 度(E=P/vht[J/m3])
で 評価 され る こ とが多 く,レ ー ザ ー 走 査 方 法 のみ に注 目 した 例 は少 ない です.そ
の た め,走 査 方 法 に関す る研 究 は進 め てい く必 要 が あ る と考 え てい ます.
2.9σ。レー ザ ー 走 査方 法 の場 合,重 な る とこ ろが成 長 す る とい う報 告 だ った.走 査
条件によって(形 成 される組織など)変化すると思 うが,実 際に変わるのか.
組織やそれに伴 う強度も変わると考えられます.先 述の通 り,組 織形成にあた
りエネルギー密度で良く議論 されています.縦 軸にレーザー出力やエネルギー密
度,横 軸に走査速度を取ったプロセスマップが良 く使用 されます.Figs7.7,7.8に
純チタンおよびNi基合金Rene80の電子 ビームによる積層造形プロセスマップの例
を示 しますが[107,108],出力(も しくはエネルギー密度)が 大きく走査速度が小
さい場合 と,出 力が小 さく走査速度が大きい場合に導入 される空孔が大きくな り
ます.本 研究で用いたバルクは走査方法によらず高い密度 となってお り,ま た組
織観察の結果から,造 形条件 は柱状晶低配向一高配向のであることが考えられます
(本研究で用いた造形機EOSINTM280の出力はく400W,走査速度はく7m/s).
3.従来材 と比べ ると標準熱処理では強度特性が劣るが,改 善法はあるのか.
改 善 法 は あ る と考 え られ ます.Fig7.9に標 準 熱 処 理(solutionheattreatmentand
aging;STA)材と溶 体 化 熱 処 理 を施 さず,時 効 処 理 のみ を 施 した 直 接 時 効(direct
aging;DA)材の ク リv・一"一プ試 験結 果 を示 します.DA材 はSTA材 よ りも ク リー プ 特
性 が優 れ,特 にgoo走査DA材 は比 較材(溶 解 鍛 造材)に 近 づ き ま した.こ れ は,
時 効処 理 に よっ てrN718の主 な強化 相 で あ る準 安 定相 の γ"相(Ni3Nb,bodycentered
tetragonal)が析 出 してNbが 多 く使 用 され ます.安 定 な脆 化 相 の δ相(Ni3Nb,
orthorhombic)はγ"相と同様 の化 学組 成 です が,溶 体化 処 理 に よっ て析 出す るた め,
直 接 時効 材 で は δ相 体積 率 は低 い こ とが考 え られ ます.ま た,ク リー プ試 験 温 度 は
650。cであ り,こ の温度 はrN718のTTT図(Fig.2.1.3.2)から,脆 化相 は析 出せ ず
に強 化 相 が析 出す る温 度 で あ る こ とが確 認 で き ます.よ っ て,直 接 時効 材 は,溶
体 化 を施 して い な いた め脆 化 相(δ 相)析 出が抑 制 され る一 方,強 化相(γ"相)が
多く析出 し,さ らにクリープ試験中にも強化相の2次析出が促進 されたために,良
いクリープ特性が得られたと考えられます.
従来の熱処理,特 に溶体化熱処理(9820C/lh)は積層造形材に対 して有効では
ないことが考えられます.こ れは,粒 内に造形時に形成 されるLaves相が溶体化処
理によって有害相である δ相(Ni3Nb)に変態 し機械特性を低下させることが考え
られます.δ相は約1040。C(ソルバス温度)で 固溶 されることが知 られています.
従来材はこの相を粒界などにある程度析出させて結晶粒の粗大化を防ぐピニング
効果を狙って行われます.そ こで,ソ ルバス温度以上でδ相を固溶 させて再結晶を
促進 し,か っ粗大化 しない程度の温度 と考えられる熱処理を行い,組 織観察 しま
した(Fig.7.lo).ソルバス温度以上にも拘 らず,積 層まま材 と大きく変化 しない
組織が得 られま した.よ って,よ り高温もしくは保持時間を長 くするなどの処理
を行 うことで,等 軸組織が得 られ強度特性にも影響することが考えられます.
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Fig.7.6SchematicofthelaserrastersusedincreatingthethreeLENS⑬rectangular
samples.(a),(b)and(c):X,Y,Zcomponentsofstressinthethreerectangularsamplesas
fUnctionofpositionalongtheZ-axis(orgrowthdirection)alongthecenterline(X=0,Y=
0)ofeachsample.[63]
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